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1 Predmeét standardu

COS 137605, 1.vydani, zavadi STANAG 4178, Ed. 2 do prostfedi CR. Standard
stanovuje jednotné metody zkouSek pro hodnoceni kvality nitrocelulozy, ktera ma byt
pouzita k vyrobé energetickych materialt (vybusnin).

2 Nahrazeni standarda (norem)
Tento standard nahrazuje kapitolu 9 v COS 137602, 3. vydani, Oprava 2.

3 Souvisejici dokumenty

V tomto COS jsou normativni odkazy na nasledujici citované dokumenty (celé nebo
jejich &asti), které jsou nezbytné pro jeho pouziti. U odkazi na datované citované
dokumenty plati tento dokument bez ohledu na to, zda existuji novéjsi vydani/edice
tohoto dokumentu. U odkazl na nedatované dokumenty se pouziva pouze nejnovejsi
vydani/edice dokumentu (v€etné vSech zmén).

COS 137601 — ORGANIZACE A METODY SCHVALOVANI
ZPUSOBILOSTI VYBUSNIN PRO VOJENSKE UCELY

CSN EN ISO 5267-1 — VLAKNINY - STANOVENI ODVODNOVACIi SCHOPNOSTI
- CAST 1: METODA SCHOPPER-RIEGLER

CSN EN ISO — SYSTEMY MANAGEMENTU KVALITY — POZADAVKY
9001:2009

CSNENISO 14446  — POJIVA PRO NATEROVE HMOTY — STANOVEN
VISKOZITY PRUMYSLOVYCH ROZTOKU
NITROCELULOZY A KLASIFIKACE TECHTO ROZTOKU

CSN EN ISO/IEC — POSUZOVANIi SHODY — VSEOBECNE POZA'DAVKY NA

17025 ZPUSOBILO§T ZKUSEBNICH A KALIBRACNICH
LABORATORI

DEFSTAN 13-189 — DETERMINATION OF THE ABEL HEAT TEST OF
EXPLOSIVES
Abelova tepelna zkouska vybusnin

ISO 5267-2:2001 — PULPS — DETERMINATION OF DRAINABILITY — PART 2:

,CANADIAN STANDARD® FREENESS METHOD

Vlakniny — Stanoveni odvodriovaci schopnosti — Cast 2:
Metoda rychlosti odvodnéni podle kanadského standardu

ISO 23714:2014 — PULPS — DETERMINATION OF WATER RETENTION
VALUE (WRV)
Vlakniny — Stanoveni schopnosti zadrzet vodu

TL 1376-0589 — ARBEITSVORSCHRIFTEN FUR DIE CHEMISCHE

UNTERSUCHUNG VON NITROCELLULOSE
Pracovni pfedpisy pro chemické zkousky nitrocelulézy

4  Zpracovatel COS
Vojensky technicky Ustav, s.p., od$tépny zavod VTUVM, Ing. Lumir Kugera.
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Zkratka Nazev v originalu Cesky nazev

VTUVM Vojensky technicky ustav vyzbroje
a munice

°SR Grade Schopper-Riegler Stupen Schopper-Rieglera

6 Vseobecna ustanoveni

Tento standard obsahuje postupy zkousSek z hlediska jak zavaznych (povinné
zkou$ky), tak volitelnych (nepovinné zkousky) poZadavkl. Povinné zkouSky se musi
provadét pro hodnoceni kvality kazdé série nitroceluléozy pouzité pro vyrobu
vojenskych vybusnych materiald. Nepovinné zkousky poskytuji dodateéné informace,
které mohou (ale nemusi) byt jednotlivymi clenskymi staty NATO pokladany
za potfebné. Rozsah stanoveni volitelnych parametrd musi byt dohodnut mezi
odbératelem a vyrobcem a uveden ve smlouvé nebo objednavce.

Standard se nezabyva klasifikaci druhl nitrocelulézy ani specifikacemi pro jednotlivé
druhy. Tyto zalezitosti musi byt pfedmétem dohody mezi odbératelem a vyrobcem
a uvedeny ve smlouvé nebo objednavce; mohou vychazet z narodnich standardd,
ale maji odkazovat (kde je to pouzitelné) na vlastnosti nitroceluldzy, které jsou
hodnoceny za pouziti postupl zkousek popsanych dale v textu.

Standard se netyka specifikaci a metod zkouSeni surovin pro vyrobu nitrocelulézy
(napf. rdznych druhu celuldzy). Ty musi byt rovnéz, pokud je to povazovano
za nezbytné, dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem. RovnéZz se nezabyva
procesy vyroby nitrocelulézy (napf. zpusoby stabilizace, specialnimi naslednymi
Upravami jako pfidanim kfidy). Je-li to pokladano za potfebné, podrobnosti vyrobniho
postupu se opét dohodnou mezi odbératelem a vyrobcem.

7  Metody zkouseni
7.1 Zakladni principy

V této kapitole jsou popsany postupy zkousek vSech fyzikalné-chemickych, tepelnych
a funk&nich vlastnosti, které jsou v ramci NATO povazovany za dulezité.
Zkousky jsou roz€lenény do nasledujicich skupin:

a) vizualni kontrola,

b) stanoveni zakladnich charakteristik,

c) stanoveni stability,

d) stanoveni Cistoty,

e) stanoveni polymernich viastnosti,

f) stanoveni kvality viaken,

g) stanoveni obsahu vody a alkoholu,

h) stanoveni dalSich vlastnosti.
Jestlize jsou pro hodnoceni téZe vlastnosti (obsahu dusiku, rozpustnosti v éter-
alkoholu, obsahu vody a alkoholu) uvedeny jako pfipustné rizné metody zkouseni,

muze se pouzit kterakoliv z alternativnich metod, pokud ve smlouvé nebo
objednavce neni uvedeno jinak.
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V zavislosti na mnozstvi uhliCitanu vapenatého pfitomného v nitroceluléze mohou byt
provedeny zmény u postupu zkousek a zplsobu vypoctu vysledku.

Ty druhy nitrocelulézy, které nebyly zamérné upraveny pfidavkem kridy, maiji typicky
obsah uhli¢itanu vapenatého mensi nez 0,1 %. Vliv tak malého mnozstvi na vysledky
zkousek je zanedbatelny a nejsou potfebné jejich Zzadné zmény nebo opravy.
Nitroceluléza, ke které byla v pribéhu jeji vyroby pfidana kfida, obsahuje mnohem
vétSi mnozstvi uhli¢itanu vapenatého (typicky mezi 0,2 % az 0,5 %), které jiz
vyZaduje nasledujici dodatecné zkousky, upravy nebo opravy:

a) stanoveni obsahu uhli€itanu vapenatého, napf. titracnim stanovenim alkality

(Zkouska 9D) nebo spektroskopickou metodou (Zkouska 9E);

b) opravu vysledku stanoveni obsahu dusiku (Zkouska 2) na pfitomné
mnozstvi uhli¢itanu vapenatého;

c) pouziti alternativni Bergmann-Junkovy zkousky (Zkouska 5B), ktera
zohlednuje obsah uhli¢itanu vapenatého. Zkousky 5A a 5C nelze pouzit;
d) pouziti vysSich meznich hodnot pro stanoveni obsahu popela (Zkouska 7);

e) opravu na obsah kfidy nebo uUpravu postupu pro stanoveni rozpustnosti
v éter-alkoholu (pouze filtracni metoda — Zkouska 3A) a latek nerozpustnych
v acetonu (ZkousSka 4), ale pouze pokud je filtrace provadéna s pouzitim
filtrd se sklenénymi mikrovlakny, které jsou schopny zachytit kfidu.

Pouzitelnost jednotlivych metod zkouSeni i nezbytné modifikace pro nitroceluldézu
s pridavkem kfidy jsou rovnéz uvedeny vtabulcel a podrobnéji popsany
v kapitole 5.

7.2 Pozadavky na pfipravu vzorki
Pfi dale popisovanych metodach zkouseni je pouzivana nitroceluléza o dvou raznych
urovnich vihkosti (stanoveno titraci dle Karl Fischera):

a) sucha nitrocelul6za (obsah vihkosti mensi nez 1,0 %),

b) nitroceluléza vysuSena do konstantni hmotnosti (obsah vihkosti mensi nez

0,3 %).

Sucha nitrocelul6za se mlUze pouzit pro vSechny metody zkouSeni s vyjimkou
stanoveni obsahu dusiku.
Nitrocelul6za vysuSena do konstantni hmotnosti se musi pouzit pfi stanoveni obsahu
dusiku, maze se v8ak vyuzit pro vdechny dalSi metody zkouSeni.
Jedinymi vyjimkami jsou zkouska pfi 65,5°C sjodoSkrobovym papirkem
(Zkouska 11A) a Abelova zkouska pfi 76,6 °C (ZkouSka 11B), které maji svou vlastni
normu pro suseni.
Doporucené postupy pfipravy vzork( pro dosazeni pozadovanych urovni vihkosti
jsou popsany v kapitole 8.
7.3 Prehled metod zkouseni

Metody zkousSeni pro stanoveni vlastnosti nitrocelulézy jsou shrnuty v tabulce 1
a podrobné popsany v kapitole 7.
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TABULKA 1 — Prehled metod zkouseni nitrocelulézy
. Modifikace
Cislo Skupina zkousek / nazev " . |pro nitrocelulézu
zkousky zkousky Povinna Preferovana s pridavkem
kridy*
Vizualni kontrola
1 Vizualni kontrola Cistoty Zadné zmény
Zakladni charakteristiky
2 Obsah dusiku X
2A| Titrace zeleznatymi ionty X Oprava
B S’tanoveni analyzatorem Oprava
dusiku
2C| Kalorimetrické stanoveni Oprava
Dalsi metody
Devardova metoda
2D Schulze-Tiemannova Oprava
metoda
Nitrometricka metoda
3 Rozpustnost v éter-alkoholu X
3A| Filtra¢ni metoda X Oprava/Uprava
3B| Odparovaci metoda Z&dné zmény
4 Latky nerozpustné v acetonu X Oprava/Uprava
Chemicka stabilita
5 Stabilitni zkouska pfi 132 °C
Standardni Bergmann-
5A|Junkova X Nelze pouzit
zkouska
RozSifena Bergmann- Pro nitrocelulézu|
5B|Junkova s pridavkem Zadné zmény
zkouska kfidy
5C Bergrvnann-Junk-Siebertova Nelze pouzit
zkouska
6 g/lgei?/\rl)vl%letova zkouska pfi Zadné zmény
Cistota
7 Popel Zadné zmény
8 Piskovité ¢astice Z&dné zmény
9 lontové necistoty
9A| lontova chromatografie Zadné zmény
Gravimetrické stanoveni 3
9B|obsahu Zadné zmény
sirand
9C| Titragni stanoveni zbytkové Zadné zmény
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] Modifikace
Cislo Skupina zkousek / nazev — . |pro nitrocelulézu
zkousky zkousky Povinna Preferovana s pridavkem
kridy*
kyselosti
9D| TitraCni stanoveni alkality Z&dné zmény
9E| Spektroskopické stanoveni Z&dné zmény
10 Obsah oleju a tukd Zadné zmény
11 Stangveni_neéistot tepelnymi
zkouskami
114 Zkouskapfi655°C Zadné zmény
s jodoSkrobovym papirkem
11B| Abelova zkouska pfi 76,6 °C Z&dné zmény
Polymerni viastnosti
12 Viskozita Zadné zmény
13 Rozdélen’i molekulovych Zadné zmény
hmotnosti
Kvalita vlaken
14 Jemnost Zadné zmény
15 Aglomeraty Z&dné zmény
16 Dalsi vlastnosti vlaken
16A| Schopnost zadrzet vodu Zadné zmény
16B| Odvodnovaci schopnost Zadné zmény
16C| Rozdéleni délek viaken Zadné zmény
Obsah vody a alkoholu
17 Celkovy obsah tékavin
17A| Metoda zahfivani v susarné X Zadné zmény
17B Stan_ovenl’ analyzatorem Z4dné zmény
vlihkosti
18 Obsah vody
18A| Titrace dle Karl Fischera X Zadné zmény
18B Metgdz'i Karl Fischera se 4dné zmény
zahfivanim vzorku
19 Obsah alkoholu a/nebo vody
19A| Plynova chromatografie Zadné zmény
108/, Blické infracervens Zadné zmény
20 Stanoveni dalSich viastnosti
20A| Teplota vzbuchu Zadné zmény
20B| Vybuchové teplo Zadné zmény

* 74dné zmény* znamena, Ze pro nitrocelulézu s pfidavkem kfidy m(ze byt postup
zkousky pouzit bez jakychkoliv uprav nebo oprav.
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7.4 Principy a analyticky vyznam jednotlivych metod zkouseni
7.4.1 Vizualni kontrola (Zkouska 1)

Vizualni kontrolou se zjiStuje pfitomnost cizorodych latek a necistot, ktera vede
ke zméné zbarveni nebo jinym vizualné pozorovatelnym abnormalitam.

7.4.2 Obsah dusiku (Zkouska 2)

Energeticky obsah nitrocelulozy zavisi narozsahu, vjakém byly nanitrovany
hydroxylové skupiny v celuléze. Stanoveni obsahu dusiku je tak zaloZzeno na zjisténi
stupné substituce nitroesterovymi skupinami.

Tato zkouska je povinna.

Obsah dusiku je vnitfni vlastnosti nitrocelulozy a muze byt stanoven rdznymi
zpusoby. U metod uvedenych vtomto standardu bylo potvrzeno, Ze poskytu;ji
srovnatelné vysledky a prodany ucel jsou povazovany zarovnocenné. Jako
preferovana areferenéni byla 2zvolena metoda titrace Zeleznatymi ionty
(Zkouska 2A).

U titrace Zeleznatymi ionty (ZkouSka 2A) se stupen nitrace, a tedy obsahu dusiku,
stanovuje kyselou hydrolyzou nitroesterovych skupin za vzniku dusi¢nanovych iontu
a jejich naslednou oxidac¢né-redukcni titraci roztokem bud' siranu Zeleznatého, nebo
siranu Zeleznato-amonného. Tato metoda vyZaduje znacné praktické zkuSenosti
a pfedevS§im pFesnou regulaci teploty, ale muze poskytnout vysokou shodnost
a pfesnost. Zatimco roztok siranu Zeleznato-amonného je podstatné stabilnéjSi po
delSi dobu (méné citlivy ke Kkysliku), pouziti roztoku siranu Zeleznatého pfFinasi
zietelngjSi bod ekvivalence. Metoda titrace zeleznatymi ionty muze byt dale
zdokonalena nahrazenim kombinované elektrody oddélenymi elektrodami
(elektrodami z uslechtilych kovu v titraéni barice a v dodavacim systému titracniho
¢inidla).

Metoda stanoveni analyzatorem dusiku (ZkouSka 2B) je =zaloZzena na vyuziti
komeréné dostupnych analyzatorl dusiku. V téchto pfistrojich je obsah dusiku
zjiStovan pomoci redukce dusiku v nitroceluléze na plynny dusik spalenim vzorku
a naslednou redukci vznikajicich oxidd dusiku na dusik. Po odstranéni dalSich
plynnych produktu je pak mnozstvi samotného dusiku stanoveno detektorem tepelné
vodivosti. Tato metoda je velmi rychla, vysoce automatizovana atedy vhodna
pro rutinni analyzy velkého mnozstvi vzorkl nitrocelulozy. Je-li spravné provedena
kalibrace a samotna zkouska, pfesnost a shodnost metody jsou porovnatelné s titraci
Zeleznatymi ionty.

Kalorimetrické stanoveni (Zkouska 2C) vychazi ze zavislosti vybuchového tepla
na obsahu dusiku, coz v pfipadé nitrocelulézy plati v plné mife. Tato nepfima
metoda musi byt zkalibrovana néjakou pfimou metodou analyzy obsahu dusiku,
prednostné pomoci titrace Zeleznatymi ionty. Vyhodou kalorimetrického stanoveni je
pouziti pfiblizné desetkrat vétSiho vzorku nitrocelulézy, nez je tomu u vSech ostatnich
metod, coZz umoznuje analyzu reprezentativnéjSiho mnozstvi latky. Kromé toho neni
zalozeno narozpou$téni vzorku aje tudiz méné nachylné k chybam vyplyvajicim
z vlivu aglomeratu nitrocelulézy jako u nékterych dalSich metod zkousSeni.

DalSimi tfemi spolehlivymi a pfesnymi metodami jsou Devardova metoda, Schulze-
Tiemannova metoda a nitrometricka metoda. Ty byly hlavnimi zkouSkami
pro stanoveni obsahu dusiku v minulosti, ale ve vétSiné pfipadd byly nahrazeny
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modernéjSimi a méné pracnymi metodami popsanymi vySe. Laboratore, které je jesté
pouzivaji, vtom mohou pokracovat za pfedpokladu, Ze se fidi schvalenymi postupy
(specifikovanymi nize) a jsou splnény pozadavky na kvalitu uvedené v ¢lanku 9.2.1
tohoto standardu.

Pri Devardové metodé se obsah dusiku v nitrocelul6ze stanovi alkalickou hydrolyzou
nitrocelulézy za vzniku dusi¢nanovych iontd, které jsou redukovany Devardovou
slitinou naamoniak. Tato metoda zahrnuje nékolik krokd jako hydrolyzu
nitroesterovych skupin, redukci dusi¢nant na amoniak, pfedestilovani amoniaku
do kyseliny sirové a zpétnou titraci pfebytku kyseliny roztokem hydroxidu sodného.
Musi byt provadéna za pouziti Cinidel, pfistroji, postupu a vypocétu v souladu
se STANAG 4178, Ed.1. Je dovoleno wvyuziti automatického zafizeni
pro redukci/destilaci/titraci.

Pfi Schulze-Tiemannova metodé je nitroceluldza nejprve vyluhovana ve smési
chloridu Zeleznatého a kyseliny chlorovodikové s naslednym stanovenim mnozstvi
uvolnénych oxidd dusiku. Musi byt provadéna za pouziti Cinidel, pfistroji, postupu
a vypoctu uvedenych v TL 1376-0589.

Pfi nitrometrické metodé se nitroceluléza rozlozi koncentrovanou kyselinou sirovou
za pFitomnosti rtuti a nasledné se volumetricky stanovi uvolnéné plyny. PouZiti této
metody se z divodu ohrozeni zdravi pracovnikl ddrazné nedoporucuje (musi
se manipulovat s velkym mnozstvim rtuti). Laboratofe mohou zkousku provadét
na své vlastni riziko za podminky, ze bude provadéna za pouziti Cinidel, pFistroj,
postupu a vypoctu v souladu se STANAG 4178, Ed. 1.

V souCasné dobé jsou ve vyvoji dalSi metody stanoveni obsahu dusiku, ato

vysokouc€inna  kapalinova chromatografie = (HPLC) ablizka infracervena
spektroskopie.

7.4.3 Rozpustnost v éter-alkoholu (Zkouska 3)

Hodnoty rozpustnosti v éter-alkoholu se pouzivaji ke kontrole poméru mnoZstvi
pyrocelulézy a stfelné baviny ve smésich nitrocelulézy a Cistoty (kvality nitrace)
téchto dvou slozek. V éter-alkoholu je rozpustna jen nitrocelul6za s obsahem dusiku
mezi 10 % a 12,8 %. Z toho vyplyva, zZe zcela se rozpusti pyroceluléza (nitroceluléza
s obsahem dusiku menSim nez 12,7 %), nikoliv vSak stfelnd bavina (nitrocelul6za
s obsahem dusiku vétSim nez 13,0 %). Vysledek zkousky je tedy dobrym indikatorem
pro vyrobu, ale neukazuje skute€nou zpracovatelnost smési nitrocelulozy.

ZkousSka rozpustnosti v éter-alkoholu je povinna a mize byt provedena dvéma
metodami.

Filtrani metoda (ZkouSka 3A) je zaloZzena na stanoveni €asti nitrocelulozy, ktera
zlstane nerozpusténa v éter-alkoholovém rozpoustédle, jejim  odfiltrovani,
nasledném vysuseni a zjisténi hmotnosti zbytku. Tato metoda je rychlejsi a ponékud
presnéjsi a voli se proto jako preferovana pro vSechny kvalitativni tfidy nitroceluldzy.

Odparovaci metoda (Zkouska 3B) je zaloZena na stanoveni Casti nitroceluldzy, ktera
se rozpusti v éter-alkoholovém rozpoustédle. Je pouzitelna pro stfelnou bavinu, ale
neni zcela spolehliva pro smési (pokud neni sedimentace podpofena odstfedovanim)
a nedoporucuje se pro pyrocelulézu.
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7.4.4 Latky nerozpustné v acetonu (Zkouska 4)

Latky nerozpustné v acetonu jsou méfitkem mnozstvi nitroceluldzy s nizkym
obsahem dusiku (< 10,5 %), které jiz neni dale rozpustné.

Stanoveni latek nerozpustnych v acetonu je povinné.

Mnozstvi latek nerozpustnych v acetonu se hodnoti gravimetrickou metodou, pfi
které je Cast nitroceluldzy, ktera zGstane nerozpusténa v acetonovém rozpoustédle,
stanovena filtraci, naslednym vysusenim a zjisténim hmotnosti zbytku.

7.4.5 Chemicka stabilita (Zkousky 5 a 6)

Chemicka stabilita je nejdalezitéjsi vlastnosti z hlediska bezpecnosti, protoze pomoci
ni lze posoudit, zda dana série nitrocelulézy muize byt bezpecné skladovana
a pfepravovana.

Zkousky chemické stability jsou povinné.

Chemickou stabilitu lze stanovit bud stabilitni zkouSkou pfi 132 °C (varianty
Bergmann-Junkovy zkousky; Zkousky 5A/5B/5C) jako preferovanou metodou, nebo
metylvioletovou zkouskou pfi 134,5 °C (Zkouska 6).

Oba typy zkouSek zahrnuji zna¢né urychlené starnuti, ¢imz je vyvolana zhruba 0,2%
az 1,0% konverze nitrocelulézy (Ubytek obsahu dusiku v dasledku termolyzy
nitroesterovych skupin), ktera je typicka pro stabilitni zkousky vybusnin. Rozsah
starnuti ma zasadni dualezitost pro ziskani prognoézy stability na dostate¢né dlouhou
dobu skladovani.

ProtoZze oba postupy zkousek stanovuji mnozstvi uvolnénych oxidd dusiku rdznymi
zpusoby, poskytuji rovnéz rozdilné vysledky, nakteré se z dlvodu jednotného
hodnoceni stability musi také uplatnit rozdilné pozadavky.

U stabilitnich zkouSek pfi 132 °C, tj. u standardni Bergmann-Junkovy zkousky
(Zkouska 5A), rozSifené Bergmann-Junkovy zkousky (Zkouska 5B) a Bergmann-
Junk-Siebertovy zkousky (Zkouska 5C), je vzorek po dobu dvou hodin zahfivan ve
specialné konstruované sklenéné aparatufe pfi teploté 132 °C. Rozsah rozkladu
nitrocelulézy se urCi absorpci uvolnénych oxidd dusiku ve vodé (nebo v roztoku
peroxidu vodiku u ZkousSky 5C) a jejich stanovenim titraci hydroxidem sodnym.
Ponékud odliSné postupy zkouSek se pouziji pro nitroceluldzu bez pfidavku kridy
(ZkousSka 5A) a s pfidavkem kfidy (ZkouSka 5B). Bergmann-Junk-Siebertova
zkouska (Zkouska 5C) pouziva mirné upravenou aparaturu. Tyto metody zkouSeni

viiwv s

v s

spolehlivéjsi a reprodukovatelngjsi kvantitativni hodnoceni chemickeé stability. Proto
jsou preferovanymi metodami.

U metylvioletové zkouSky pfi 134,5 °C (Zkouska 6) se vzorek zahfiva ve zkuSebni
zkumavce s prouzkem metylvioletového zkuSebniho papirku umisténym tésné nad
vzorkem. Uvolnéné oxidy dusiku reaguji s barvivem v papirku a doba do uplné
zmény barvy indikuje stabilitu nitrocelulézy. Tato metoda je jednoducha na provedeni
a rychla, ale jeji vysledky maji pouze semikvantitativni charakter, protoze pozorovani
zmény zbarveni je subjektivni a kvalita indikatorovych papirkQ se liSi v zavislosti
na dodavateli a dobé jejich skladovani. Pfiprava a validace papirkl je obtizna,
narona na €as a draha. Kromé toho vétSina zakaznikl vyzaduje pouziti papirka od
jednoho urcitého dodavatele. Seznam znamych dodavatell a odkazy na literaturu
popisujici jejich pfipravu a validaci Ize nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2, Pfiloha G.
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7.4.6 Zkouska Cistoty — popel (Zkouska 7)

Stanoveni obsahu popela je zkouSkou Cistoty a doklada mnozstvi nespalitelnych
necistot.

Pfi stanoveni obsahu popela je prvnim krokem Zelatinace nebo vyluhovani
nitrocelulézy, nasleduje spaleni (zpopelnéni) pfi vySSich teplotach a zjisténi
hmotnosti zbytku jako popela.

7.4.7 Zkouska Cistoty — piskovité ¢astice (Zkouska 8)

Stanoveni piskovitych €astic je zkousSkou Cistoty a bezpecnosti a vyhledavaji se pfi
ném piskovité ¢astice ve zbytku po stanoveni obsahu popela (Zkouska 7).

7.4.8 Zkouska Cistoty — iontové necistoty (Zkouska 9)

Pro hodnoceni obsahu ruznych iontovych necistot (aniontd a kationtl) existuje fada
metod zkouSeni. Veskeré iontové necCistoty lze stanovit iontovou chromatografii
(Zkouska 9A). Kyselinu sirovou, sulfoestery nebo celkovou zbytkovou kyselost, které
mohou sniZzovat stabilitu nitrocelulézy, pak gravimetrickym stanovenim obsahu siran(
(Zkouska 9B) nebo titraCnim stanovenim zbytkové kyselosti (Zkouska 9C). Mnozstvi
kfidy v nitroceluldze s pfidavkem kfidy se hodnoti bud titracnim stanovenim alkality
(Zkouska 9D), nebo spektroskopickou metodou (Zkouska 9E).

lontova chromatografie (Zkouska 9A) je zalozena na extrakci iontd z nitrocelulozy
a nasledné analyze iontovou chromatografii. Tato metoda hodnoti pouze iontové
necistoty extrahovatelné ve vafici vodé.

Gravimetrické stanoveni obsahu_sirantd (ZkousSka 9B) prevadi vSechny slozky
obsahujici siru na sirany, které jsou pak vysrazeny chloridem barnatym. Kvalitni
nitroceluléza ma zanedbatelny obsah siry. Tato metoda vyhodnocuje jen pfitomnost
latek obsahuijicich siru a neposkytuje udaje o dalSich iontovych necistotach.

Metoda titracniho stanoveni zbytkové kyselosti (ZkouSka 9C) je zalozena
na rozpusténi nitrocelulézy v acetonu za ucelem uvolnéni zbytkové kyselosti vlaken,
po kterém nasleduje pfidani vody a titrace roztokem hydroxidu sodného. Lze pomoci
ni hodnotit pouze kyselé necistoty v nitrocelul6ze a neposkytuje informace o zadnych
dalSich iontovych necistotach.

TitraCni_stanoveni _alkality (ZkouSka 9D) je zalozeno na extrakci alkalickych latek
z nitrocelulézy kyselinou chlorovodikovou a nasledné zpétné titraci roztokem
hydroxidu sodného. Lze pomoci n&j hodnotit pouze alkalické necistoty v nitroceluléze
a neposkytuje informace o Zadnych dalSich iontovych necistotach.

Pfi spektroskopickém stanoveni (Zkouska 9E) je prvnim krokem vyluhovani
nitrocelulézy v kyseliné dusi¢né, nasleduje zfedéni a stanoveni vapniku (a pfipadné
dalSich kationtl) pomoci AAS nebo ekvivalentnich spektroskopickych metod, jako je
napf. indukéné vazané plazma — opticka emisni spektroskopie.

7.4.9 Zkouska Cistoty — obsah oleja a tuka (Zkouska 10)

Obsah oleju atukd se hodnoti extrakci vzorku nitrocelulézy dichlormetanem
a naslednym stanovenim olej0 atukld obsazenych vextraktu odpafenim
rozpoustédla, vysusenim a zjisténim hmotnosti zbytku.

Tato zkouSka se Casto provadi pfi kontrole nitrocelulézy pro vyrobu spalitelnych
nabojnic.
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7.4.10 Zkouska Cistoty — stanoveni necistot tepelnymi zkouskami (Zkouska 11)

Jak zkouska pfi 65,5 °C s jodoskrobovym papirkem (Zkouska 11A), tak Abelova
zkouska pfi 76,6 °C (Zkouska 11B) jsou zavislé na extrémné citlivé reakci oxidacnich
plynd, jako jsou oxidy dusiku, s jodidem draselnym v jodoSkrobovém papirku.

Témito zkouSkami lze zjistit neCistoty pouze tehdy, kdyz tyto necistoty degraduji
nitrocelulézu a vedou k vyvinu oxidd dusiku. Mohou se rovnéz pouzit ke zkouskam
Cerstvé vyrobené nitrocelulézy z hlediska dostateCnosti Cisténi (stabilizace)
za mirnych podminek suSeni jeSté pfedtim, nez bude pouzita vyssi teplota suSeni
vyzadovana stabilitnimi zkouskami uvedenymi v ¢lanku 7.4.5 tohoto standardu.

Velmi Casto se vyskytuji nasledujici procesy a skuteCnosti, které vedou ke zméné
zbarveni zkuSebniho papirku a tedy selhani tepelnych zkouSek stanoveni necistot:

a) pfitomnost neutralizacnich soli, které nebyly pfi vyrobnim procesu fadné
odstranény (a tak zvlasté zkouska pfi 65,5 °C s jodoSkrobovym papirkem
se vyuziva jako citlivy test Cistoty pro kontrolni monitorovani procesu vyroby
nitrocelulézy na zbytkové neutralizacCni soli),

b) zvySena rychlost starnuti v dUsledku nedostateéné stabilizované
nitrocelulézy,

c) uvolnéni oxidd dusiku, které se nashromazdily v nitroceluléze béhem
pfedchazejiciho skladovani (atak starSi nitrocelul6za casto nevyhovi
zkouSce pfi 65,5 °C a/nebo 76,6 °C, zatimco metylvioletova zkouska pfi
134,5 °C naopak potvrdi dobrou dlouhodobou stabilitu),

d) uvolnéni jinych oxidacnich plynl jako chléru (napf. v dasledku pouziti
chlérované vody pfi vyrobé).

Pfed zkouskou pfi 65,5 °C s jodoskrobovym papirkem nebo Abelovou zkousSkou pfi
76,6 °C je zadouci skladovanou nitrocelulézu dodate¢né proprat Cistou vodou
za uCelem odstranéni nashromazdénych oxidd dusiku, aby byly sledovany pouze
pravé vytvarené oxidy dusiku.

Vysledky ziskané témito dvéma zkouSkami maji pouze semikvantitativni charakter,
protoZze pozorovani zmény zbarveni je subjektivni a kvalita indikatorovych papirkd
se liSi v zavislosti na dodavateli a dobé jejich skladovani. Seznam znamych
dodavatelu a odkazy na literaturu popisujici jejich pfipravu a validaci Ize nalézt ve
STANAG 4178, Ed. 2, Pfiloha G.

Posledni studie naznacuji, Ze vysledky téchto zkouSek v dostateCné mife
nevyhodnoti dlouhodobou stabilitu nitroceluldézy, jak se dfive myslelo. Pfesto vSak
zkousky zustavaji uzite€né pro mezioperacni kontrolu pfi vyrobé nitrocelulézy
(zaru€eni Ffadného proprani) a jako rychly a bezpecCny (pfiprava vzorku i samotné
zkousky se provadéji pfi mirnych teplotach) ovéfovaci nastroj ,pritomnosti néceho,
co je Vv nitrocelul6ze nezadouci®. Nevyhovuijici vysledky téchto zkousek automaticky
neznamenaji, Ze pfislusna nitrocelul6za je nestabilni, ale maji byt podnétem pro dalSi
Setfeni, napf. pFi¢in nevyhovéni avlivu na dlouhodobou stabilitu. To muze byt
uskute€néno napf. patranim po iontovych necistotach (Zkousky 9A az 9E) nebo
zkouskou zadrzenych oxidd dusiku. Dlouhodoba stabilita musi byt hodnocena bud
stabilitnimi  (tepelnymi) zkouSkami pfi 132 °C (Zkousky 5A/5B/5C), nebo
metylvioletovou zkouskou pfi 134,5 °C (Zkouska 6).
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7.4.11 Polymerni vlastnosti — viskozita (Zkouska 12)

Viskozita (Zkouska 12) je méfitkem pramérného stupné polymerizace. Tato zkouska
je z hlediska provadéni rychla a jednoducha a tedy vhodna pro kazdodenni zkousky
nitrocelulézy. Stanoveni vychazi z vlivu viskozity roztoku nitrocelulézy na rychlost,
se kterou padaji oceloveé kuliCky timto roztokem.

7.4.12 Polymerni vlastnosti — rozdéleni molekulovych hmotnosti (Zkouska 13)

Rozdéleni molekulovych hmotnosti (nebo rozdéleni stupné polymerizace) je
dulezitou polymerni vlastnosti nitrocelulézy, protoze ji v urlitém rozsahu lze dat
do vzajemného vztahu s jeji zpracovatelnosti.

ZkousSka rozdéleni molekulovych hmotnosti (Zkouska 13) vyuziva chromatografické
viskozity. Kromé toho ziskani spolehlivych a porovnatelnych vysledkl vyzaduje od
osoby provadéjici zkouSku konzistentni postup pfi interpretaci udaju (nastaveni
referencni zakladny a integrace).

Rozdéleni molekulovych hmotnosti se stanovi GPC/SEC analyzou roztoku
nitrocelulézy za pouZiti detektoru (index lomu nebo UV/VIS) citlivého na koncentraci
a polystyrenového standardu. Zkousku Ize pouzit pro pravidelné kvantitativni
hodnoceni rozdéleni molekulovych hmotnosti. Pro specificka Setfeni muze byt
potfebna GPC/SEC s dodatecnou viskozometrii a detektory rozptylu svétla.

7.4.13 Kvalita vlaken — jemnost (Zkouska 14)

Jemnost (Zkouska 14 — sedimentacni zkouska) je nepfimym méfFitkem délek viaken
nitrocelulézy. Je dulezita pro monitorovani vyrobniho procesu (kontrola procesu
rozmélnéni), pfitemz je to metoda levna, rychla a jednoducha.

Pfi zkouSce se méfi objem zabrany vlakny nitrocelulézy v jeji zahu$téné vodné
suspenzi.

Pouziti analyzator( kvality viaken poskytne vice informaci nez jednoducha zkouska
jemnosti, napf. udaje o celkovém rozdéleni délek viaken. Analyzatory jsou bézné
vyuzivany v papirenském primyslu, kde jsou vlakna podstatné delSi, ale jejich
nejnovéjSi typy mohou rovnéz pracovat s kratkymi nitrocelul6zovymi viakny. Metoda
zkousSeni nitroceluldzy s pouzitim takovych pfistroju je uvedena u Zkousky 16C.

7.4.14 Kvalita vlaken — aglomeraty (Zkouska 15)

V zavislosti na surovinach a vyrobnim postupu muaze nitroceluléza obsahovat
aglomeraty. Zvlasté to plati, je-li vyrabéna z vrstvené celuldzy. Zpracovatelnost
nitrocelulézy souvisi s jejim mnozstvim vyskytujicim se ve formé aglomerati. Vysoky
podil aglomeratl ukazuje na Spatnou zpracovatelnost.

Stanoveni aglomeratt (Zkouska 15) urCuje mnozstvi nitroceluldzy pfitomné ve formé

shluki vlaken, které se zachyti na sitech s otvory o velikosti 850 ym, 500 um
a 250 ym (v uvedeném poradi).

7.4.15 Kvalita vlaken — dalsi vlastnosti (Zkouska 16)

Podrobnéjsi znalost vlastnosti viaken nitrocelulézy muze byt uzite€né v mnoha
pfripadech, jako jsou specifické aplikace nitroceluldézy (napf. pro spalitelné nabojnice),
urCeni vlivi zmén celulézové suroviny (napf. pfechod zlisované baviny
na vrstvenou) nebo vyrobnich postupl (napf. rozmeélnovani/Cisténi nitroceluldzy).
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Vhodné standardizované zkuSebni postupy pro hodnoceni kvality vlaken jsou bézné
pouzivany v papirenském pramyslu. O nize uvedenych metodach je znamo, Ze jsou
vhodné i pro nitrocelul6zova vlakna.

Stanoveni schopnosti zadrzet vodu (ZkousSka 16A) indikuje schopnost viaken vazat
vodu abobtnat. Provadi se umisténim wurcittho mnozstvi vlhkych vlaken
do odstfedivkové zkumavky, ktera ma ve své spodni Casti filtr. Odstfedivka
se urychli, aby se odstranila voda z vnéjSich povrchd a bunénych dutin viaken.
Predpoklada se, Ze zbyvajici voda souvisi se submikroskopickymi praduchy (pory) ve
vlaknech. Odstfedéna vlakna se zvazi, vysusi a opétovné zvazi. Hodnota schopnosti
zadrzet vodu se stanovi jako pomér hmotnosti vody ke hmotnosti suSiny. Zkouska
se provadi podle ISO 23714.

Stanoveni odvodriovaci schopnosti (Zkouska 16B) poskytuje informace o rozsahu,
Vjakém muze byt odvodnéna zfedéna suspenze rozmélnéné nitroceluldzy.
Odvodriovaci schopnost souvisi s povrchovymi vlastnostmi a bobtnanim vlaken
a pfedstavuje uziteCny ukazatel miry mechanického zpracovani (rozmélnéni),
kterému byla vlakna podrobena. Pfi provadéni zkouSky se do komory s draténym
sitem ve spodni Casti naplni rozmélnéna nitroceluléza a stanovi se mnoZstvi
a rychlost pritoku vody skrz sito. Zkouska se provadi podle CSN EN ISO 5267-1
nebo ISO 5267-2.

Zkouska 16C zahrnuje metodu pouZiti analyzatoru kvality vlaken pro srovnavaci
stanoveni rozdéleni délek vlaken nitrocelulozy.

7.4.16 Obsah vody a alkoholu (Zkousky 17 az 19)

Nitrocelul6za se z bezpecnostnich dlivodd dopravuje zpravidla ve vihkém stavu; jako
kapalina se pouziva bud voda, nebo smés alkoholu a vody. Obsah celkovych tékavin
nebo jednotlivych slozek mize byt stanoven fadou metod uvedenych u Zkousek 17
az 19. Tyto informace, i kdyz nezavazné, jsou jednak dualezité pro znalost celkového
obsahu nitrocelulézy ve vihkém vzorku, jednak maji vyznam z divodu, ze pfitomnost
nadmérného mnozstvi vody nebo organického rozpoustédla maze branit procesu
Zelatinace.

Metody vhodné pro stanoveni obsahu vody a/nebo alkoholu v nitroceluléze Ize
rozdélit do tfi skupin:

a) pro stanoveni celkového obsahu tékavin (Zkousky 17A a 17B),

b) pro stanoveni obsahu vody (Zkousky 18A a 18B),

c) pro stanoveni obsahu alkoholu a/nebo vody (Zkousky 19A a 19B).
Ve skuteCnosti je uplna nahrada vody v nitroceluloze alkoholem velmi obtizna.

,Nitrocelul6za zvlhéena alkoholem® bude témér jisté obsahovat vodu a ma byt proto
podrobena analyze jak na alkohol, tak na vodu.

U metody zahfivani v su8arné (Zkouska 17A) se celkovy obsah tékavin stanovuje
gravimetricky zahfivanim vétSiho mnozstvi nitrocelulézy do konstantni hmotnosti.
Slouzi jako referencni metoda pro celkovy obsah tékavin.

U metody pouziti analyzatoru vihkosti (ZkouSka 17B) se celkovy obsah tékavin
stanovuje automaticky analyzatorem vlhkosti, ktery je kombinaci infraCerveného
nebo halogenového tepelného zdroje a vah.

U metody titrace dle Karl Fischera (ZkouSka 18A) se obsah vody stanovuje pfimou
titraci nitrocelulézy. Slouzi jako referenéni metoda pro stanoveni obsahu vody.
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U metody Karl Fischera se zahfivanim vzorku (Zkouska 18B) je nadobka obsahujici
nitrocelulézu zahfivana a unikajici té€kaviny jsou pfevadény do titraCniho pfistroje.
Obsah vody se pak stanovi titraci dle Karl Fischera.

U metody plynové chromatografie (ZkousSka 19A) se nejprve provede vzorkovani
tékavin extrakci nebo vyluhovanim nitrocelulézy a nasledné chromatograficka
analyza. V zavislosti na vybaveni a zpusobu provedeni se stanovi bud obsah vody
i alkoholu, nebo pouze obsah alkoholu.

U metody blizké infraCervené spektroskopie (Zkouska 19B) se obsah alkoholu
a/nebo vody stanovi NIR spektroskopii. Tato rychla zkousSka vyZaduje peclivou
kalibraci NIR spektrometru.

7.4.17 Stanoveni dalSich vlastnosti nitrocelulézy (Zkouska 20)

Teplota vzbuchu (Zkouska 20A) nitrocelulozy se stanovi podle postupu uvedeneho
v COS 137601. Pii této metodé se vzorek zahfiva ve zkuSebni trubici (zkumavce)
rychlosti 5 °C/min az do jeho vzniceni.

Vybuchové teplo (ZkousSka 20B) nitrocelulézy je méfitkem jeji vykonnosti. Jeho
stanoveni kalorimetrickou metodou je popsano u Zkousky 2C.

7.5 Typické rozsahy vysledktl zkousek

Typické rozsahy vysledkl zkouSek nitrocelulézy pro vojenské ucely jsou uvedeny
v tabulce 2. Vzhledem k velké rozmanitosti druhl nitrocelulézy se mohou vyskytnout
I vysledky mimo popsané rozsahy.

Podrobnosti k uvadéni vysledkl zkousek (v€etné vypoctl a jednotek) jsou uvedeny
u popisu jednotlivych metod v kapitole 9 tohoto standardu.

Obecné zavisi pozadavky na druhu nitrocelulézy a predpokladaném pouziti. Musi byt
dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem a uvedeny ve smlouvé Ci objednavce.
Proto se zde neuvadéji typické hodnoty pozadavku.

TABULKA 2 — Typické rozsahy vysledk( zkousek

Cislo Zkouska / druh Typicky rozsah Poznamka
zkousky nitrocelulézy ypicky
Vlaknity vzhled, bilé
1 Vizualni kontrola Cistoty zbarveni; zadné cizorodé
latky
2 Obsah dusiku
Pyroceluléza 11,8 % az 12,8 %
Smeési pyroceluldz Silna zavislost
°SI Py y 12,8 % az 13,3 % na konkrétnim
a stfelné baviny .
vyrobku
Strelna bavina 13,3% az 13,6 %
3 Rozpustnost v éter-alkoholu
Pvroceluloza mensi nez Ovlivnéno
y 98,5 % = ,mezni” predevsSim
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Cislo Zkouska / druh L .
zkousky nitrocelulézy Typicky rozsah Poznamka
98,5 % az rozpétimi rozdéleni
99,3 % = ,dobry” obsahu dusiku
vetsi nez a molekulovych
99,3 % = ,vyborny* hmotnosti
Silna zavislost
na konkrétnim
Smr—:\S| p’yrocelulozy 20 % a3 50 % vyrot?ku, ovllvnevn(_)
a stfelné baviny podilem ve smési
a obsahem dusiku
ve stfelné baviné
v ewv s ~ 0 - {13
vetsi nez 7 % = ,mezni ovlivnéno
Strelna bavina 5% az 7 % = ,dobry“ predevsim
mensi nez 5 % = ,vyborny* obsahem dusiku
4 Latky nerozpustné v acetonu
vétsi nez 0,40 % = ,mezni*“
0,20 % az
Pyroceluléza 0,40 % = ,dobry"
mensi nez
0,20 % = ,vyborny*
v&t8inez 0,30 % = ,mezni*| Ovlivnéno ”
" predevsim rozpétim
Smési pyrocelulozy 0’01 5_% dazb rozdéleni obsahu
a stfelné baviny 0,30 % — Ov ry dusiku (frakce
mensinez s obsahem dusiku
0,15 % = ,vyborny* vétsim nez 10,5 %)
vétsi nez 0,20 % = ,mezni*“
0,05 % az
Strelna bavina 0,20 % = ,dobry“
mensi nez
0,05 % = ,vyborny*
5 Stabilitni zkouska pfi 132 °C
0,7 mlaz 1,12 ml NaOH
(0,1M) na 1 g nitroceluldzy
nebo
5A/5B |Bergmann-Junkova zkouska| 1,0 mgaz 1,6 mg N, na

1 g nitrocelul6zy nebo
1,5mlaz 2,5 ml NO na
1 g nitrocelulozy
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Cislo Zkouska / druh L .
zkousky nitrocelulézy Typicky rozsah Poznamka
. 6 mlaz 12,5 ml NaOH
5C Berg[nann-Junk-Slebertova (0.01M) nalg
zkouska : .
nitrocelulézy
Metylvioletova zkouska pfi L. ,
6 1345 °C 30 min az 40 min
7 Popel
Nvlj[roceluloza bez pfidavku 0,02 % a2 0,20 %
kiidy
Nvlj[roceluloza s pfidavkem 0.15 % a2 0,45 %
kFidy
8 Piskovité Castice zadny
9 lontové necistoty
10 ppm az 200 ppm
C o pro kazdy:
9A |lontové necistoty Ca? Na*. K*, CI", NOs™,
SO~
9B/9C |Sirany / zbytkova kyselost 0,01 % az 0,05 % H,S0O4
U nitrocelulozy
s pfidavkem kfidy
9D/9E |Alkalita/vapnik 0,02 % az 0,15 % CaCOg3 vy$Si hodnoty
0,2% az 0,5 %
CaCOs;
10 |Obsah oleju a tuku 0,02 % az 0,05 %
11 |Stanoveni necistot tepelnymi zkouSkami
L , U skladované
Zkouska pfi 65,5 °C 35vm|n az 100 min nitrocelulézy nizsi
11A . “ . . (pro Cerstvé vyrobenou
s jodoSkrobovym papirkem nitrocelulézu) hodnoty
(20 min az 40 min)
Obvyklym
11B  |Abelova zkougka pfi 76,6 °C 5 min a2 40 min Zasﬁgj;‘;ﬁ?ezfo‘jéky
po 25 min
. VyS8Si nebo nizsi
5saz 25 s nebo e
12 |Viskozita 1800 cPaz9200cp | Prospecificke

pro vétsinu nitrocelul6z

kvalitativni tfidy
nitrocelulézy

21




COS 137605

1. vydani
Cislo Zkouska / druh L .
zkousky nitrocelulézy Typicky rozsah Poznamka
VySSi nebo nizsi
13 Hmotnostné stredni 300 000 Da aZ 800 000 Dal .P™© specifické
molekulova hmotnost (My,) kvalitativni tfidy
nitroceluldzy
14 | Jemnost 80 ml az 140 ml
Uroven aglomeratu:
vétsi nez 30 % = ,velmi
15 Aglomeraty (vétsi nez 250 vysoka“

pm)

20 % az 30 % = ,vysoka“
5% az 20 % = ,stredni®
mensi nez 5 % = ,nizka"“

16 |Dalsi vlastnosti vlaken
16A |Schopnost zadrzet vodu 0159 62.0’35 9 \{ody
na 1 g nitrocelulézy
Odvodfiovaci schopnost 400 ml CSF a2 700 ml N'lf\f;lﬂ;oﬁjﬁ?f;gc"e
(rychlost odvodnéni podle CSF pro 2% suspenzi nitroceluléz y
kanadského standardu) nitrocelulozy (a do 80 ml CySF)
16B 8 °SR az 15 °SR pro VVEST nebo niz&i
L 4% suspenzi nitrocelulozy | VYSS! NELO NIZSI
Odvodnovaci schopnost 0 — - pro specifické
(Schopper-Riegler) 15 "SR az 30 "SR pro kvalitativni tFidy
16% suspenzi nitroceluldzy
nitrocelulézy
Typické rozdéleni délek | MnoZstvi viaken
viaken: s délkou mensi nez
16C  |Délka viaken 95 % mezi 0,05 mm a 1,0 O'Zp”;rg‘ysgvr‘;tuze
mm s maximem mezi v rozsahu 30 % a3
0,4 mm a 0,6 mm 60 %
Pfredpisy
17 |Celkovy obsah tékavin 25 % az 35 % pro prepravu
vyzaduji = 25 %
Nitrocelul6za zvlhcena
vodou:
25 % az 35 %
18 |Obsah vody 09z °

Nitroceluldza zvihéena
alkoholem:
25%az4,0%
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Cislo Zkouska / druh o ,
zkousky nitrocelulézy Typicky rozsah Poznamka
Nitroceluldza zvlhéena
vodou:
%
19 |Obsah alkoholu - 0’,0 2 —
Nitrocelul6za zvihéena
alkoholem:
20 % az 30 %
20 DalSi vlastnosti
20A [Teplota vzbuchu 180 °C az 190 °C
20B  |Vybuchové teplo 3400 Jig a2 4 600 Jjg | £4Vislé na obsahu

dusiku

7.6 Protokol o zkouskach

Vysledky zkouSek vzorku nitrocelulézy se zaznamenavaji

do protokolu nize

uvedeného vzoru. Protokol se vystavuje v jazyce anglickém, neni-li dohodnuto jinak.
Ceské preklady polozek, uvedené kurzivou v zavorkach, jsou zminény pouze
pro informaci.
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NITROCELLULOSE TEST REPORT SHEET
(Protokol o zkouSkach nitrocelulézy)
Report Reference Number: Page 1 of 3
Pages
(Cislo jednaci protokolu) (Strana 1 ze 3)
TEST SITE INFORMATION SPECIMEN INFORMATION
(Informace o zkuSebnim pracovisti) (Informace o vzorku)

Laboratory: (Laborator) Nitrocellulose: (Nitroceluldza)
(Name of laboratory) (Nazev laboratore) (Type of nitrocellulose) (Druh nitrocelulézy)
Country: (Zemé) Identification: (Identifikace)

(Trade name and/or identity code)

(Obchodni nazev a/nebo identifikacni k6d)
POC: Manufacturer: (Vyrobce)
(Point of contact) (Odpovédny pracovnik) (Name of manufacturer) (Jméno vyrobce)
Date: (Datum) Lot, Batch or Consignment Number:
(Date that form was completed) (Cislo série, sarze nebo dodavky)
(Datum vyhotoveni protokolu) Date of Manufacture or Receipt:

(Datum vyroby nebo dodani)

Special Storage Conditions:

(Zvilastni podminky skladovani)

TEST MATERIAL SPECIFICATIONS
(Specifikace zkouSeného materialu)

TEST RESULTS (Part 1)

(Vysledky zkouSek /Cast 1/)
All divergences from Standard Procedures (STANAG 4178 Ed. 2) must be stated. The results
are reported as mean values when replicates samples were analysed.
(Musi byt uvedeny v§echny odchylky od standardnich postupti /STANAG 4178, Ed. 2 —v CR
zavedeno formou COS 137605/. Pfi opakované analyze vzork( se vysledky uvédéji jako
stfedni hodnoty.)

1. Visual Inspection (Vizudlni kontrola) oo
(state foreign matter, unusual colour or appearance) (uvést cizorodé latky, neobvyklé
zbarveni nebo vzhled)

2. Nitrogen Content (Obsah dusiku) e %
0 Ferrous lon Titration Method O Devarda's Alloy Method
(Titrace Zeleznatymi ionty) (Devardova metoda)
O Nitrogen Analyzer Method 00 Schulze-Tiemann Method
(Stanoveni analyzatorem dusiku) (Schulze-Tiemannova metoda)
[0 Combustion Calorimetry Method [0 Nitrometer Method
(Kalorimetrické stanoveni) (Nitrometricka metoda)

3. Ether-Alcohol Solubles
(Rozpustnost v éter-alkoholu)
O Filtration Method O Evaporation Method
(Filtracni metoda) (Odparovaci metoda)

4. Acetone Insolubles
(Latky nerozpustné v acetonu)
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NITROCELLULOSE TEST REPORT SHEET
(Protokol o zkouSkach nitrocelulézy)
Report Reference Number: Page 2 of 3
Pages
(Cislo jednaci protokolu) (Strana 2 ze 3)

TEST RESULTS (Part 2)

(Vysledky zkou$ek /Cast 2/)
All divergences from Standard Procedures (STANAG 4178 Ed. 2) must be stated. The results
are reported as mean values when replicates samples were analysed, except for the heat
tests where the minimum test time is reported.
(Musi byt uvedeny v§echny odchylky od standardnich postupti /STANAG 4178, Ed. 2 —v CR
zavedeno formou COS 137605/. Pii opakované analyze vzork(i se vysledky uvédéji jako
stfedni hodnoty s vyjimkou tepelnych zkouSek, kdy se uvede minimalni hodnota doby
zkou$ky.)

5. Chemical Stability (132 °C Stability Test) (Chemicka stabilita /stabilitni zkouSka pri
132 °C/)
[0 132 °C Bergmann-Junk Test (state Test 5Aor Test5B) ... ml NaOH
(0,1M)/g
(Bergmann-Junkova zkou$ka /uvést, zda byla pouzita ZkouSka 5A ¢&i 5B/)
[0 132 °C Bergmann-Junk-Siebert Test (Test5C) e ml NaOH
(0,21M)/g
(Bergmann-Junk-Siebertova zkouska /Zkouska 5C/)

6. Chemical Stability (134.5°CHeatTest)y ... min
(Chemicka stabilita /metylvioletova zkouska pfi 134,5 °C/)

7. Ash (Popeh) %
8. Grit (number of particles retained in No. 36 / No. 60 BS sleeve) ...

(Piskovité Castice — pocet Castic zadrzenych na 422um/251um sité)

9. lonic Impurities (lontové necistoty)
0 lon Chromatography Method ppm
(lontova chromatografie)
[0 Sulphate Content; Gravimetric Method %
H,SO,
(Gravimetrické stanoveni obsahu sirant)
[0 Residual Acidity; Titration Method .. %
H,SO,
(Titracni stanoveni zbytkové kyselosti)
0 Alkalinity; Titration Method % CaCOs;
(TitraCni stanoveni alkality)
[0 Spectroscopy Method %
......... (Spektroskopické stanoveni)

10.0il and Grease Content . %
(Obsah oleju a tukd)

11. Detection of Impurities by Heat Tests (Stanoveni necistot tepelnymi zkouSkami)

[0655°CHeatTest min
(ZkouS$ka pri 65,5 °C s jodoSkrobovym papirkem)

[176.6 °C AbelHeat Test min
(Abelova zkouska pfi 76,6 °C)
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12.Viscosity  Average falling time of balls............... S and/or ViSCOoSity ..........cccce.... cP
(Viskozita  Primérna doba padu kulicek a/nebo viskozita)
13. Molecular Mass Distribution (Rozdéleni molekulovych hmotnosti)
Mn = e, Da My = oo, Da
Mz = e Da Mw/Mp = e,
NITROCELLULOSE TEST REPORT SHEET
(Protokol o zkouSkach nitrocelulézy)
Report Reference Number: Page 3 of 3
Pages
(Cislo jednaci protokolu) (Strana 3 ze 3)

14.Fineness (sedimentation volume of 10 g nitrocellulose)
(Jemnost /sedimentacéni objem 10 g nitrocelul6zy/)

15. Agglomerates (total agglomerates in sum of all 3 sieves)
(Aglomeraty /celkové aglomeraty na vSech 3 sitech/)

16. Other Fibrous Properties (state method and result)

(Dalsi viastnosti viaken /uvést metodu a vysledek/)

TEST RESULTS (Part 3)
(Vysledky zkou$ek /Cast 3/)
All divergences from Standard Procedures (STANAG 4178 Ed. 2) must be stated. The results
are reported as mean values when replicates samples were analysed.

(Musi byt uvedeny v§echny odchylky od standardnich postupti /STANAG 4178, Ed. 2 —v CR
zavedeno formou COS 137605/. Pii opakované analyze vzork( se vysledky uvéadéji jako
stfedni hodnoty.)

17.Water and Alcohol Content (Obsah vody a alkoholu)

Total Volatile Content
(Celkovy obsah tékavin)
Water Content

(Obsah vody)

Alcohol content
(Obsah alkoholu)

0 Oven Method O Moisture Analyzer Method
(Metoda zahrivani v susarné) (Stanoveni analyzatorem vihkosti)
[0 Karl-Fischer Titration Method 0 Karl-Fischer Oven Method
(Titrace dle Karl Fischera) (Metoda Karl Fischera se zahrivanim vzorku)
[0 Gas Chromatography Method [0 NIR Spectroscopy Method
(Plynova chromatografie) (NIR spektroskopie)
18. Temperature of Ignition °C
(Teplota vzbuchu)
19.Heat of Explosion Jig

(Vybuchové teplo)
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7.7 Bezpecnostni opatieni a likvidace zbytku

Pfi veSkeré manipulaci s nitrocelul6zou nebo chemikaliemi se musi pouZivat
ochranny §&tit nebo bryle. Sucha nitroceluléza, zejména v praskové formé,
predstavuje vazné riziko pozaru a vybuchu, aproto musi byt pfijata vSechna
nezbytna bezpelnostni opatfeni. Pfiprava vzorkl k analyze musi byt provadéna
v mistnosti bez otevieného ohné a vzorky musi byt pfenaseny z mista na misto velmi
opatrné.

Rozsypana nitroceluloza a rozlité kapky kyselin musi byt okamzité odstranény.

Zbytky vzorkl a materialu, které byly pouzity pfi zkouSce délek vliaken, maji byt
k nasledné likvidaci pfremistovany v odpadové nadobé obsahujici vodu.

Roztoky nitrocelulézy v rozpoustédle maiji byt k naslednému spaleni shromazdovany
v nadobé na odpadni rozpoustédla.

ZvySena pozornost ma byt vénovana nitroceluléze, u které existuje podezieni
na nestabilitu nebo kterd nebyla vyrobena fadné zpracovanym, zavedenym
a ovéfenym vyrobnim postupem. Takové materialy maji byt prfed zapocetim
obvyklych analyz provéreny tepelnymi zkouskami. Pro tyto ucely je vhodna zkouSka
pfi 65,5 °C s jodoSkrobovym papirkem (ZkouSka 11A) nebo Abelova zkouska pfi
76,6 °C (Zkouska 11B), protoZe se u nich pfi pfipravé vzorkl nepouziva zvySena
teplota, zkousSky se provadéji pfi mirnych teplotach ajsou detekovany veskeré
uvolnujici se oxidy dusiku. Jestlize Cerstvé pfipravené a peclivé proprané vzorky
nitroceluldzy presto nevyhovi témto zkouskam, da se predpokladat nedostatecna
stabilita vyrobku. Mnohem vétSi pozornost musi byt vénovana pfipadu, kdy
se provadéji stabilitni zkousky nitroceluldzy, u které existuje podezfeni na nestabilitu,
bud stabilitnimi zkouSkami pfi 132 °C (ZkouSky 5A/5B/5C), nebo metylvioletovou
zkouskou pfi 134,5 °C (Zkouska 6). Vysusit se ma pouze minimalni mnozstvi vzorku
pozadované pro zkouSky. ZkuSebni zafizeni ma byt umisténo za ochrannym krytem
a pouzit se ma ochrana zraku isluchu. U stabilitni zkousky pfi 132 °C ma byt
zkuSebni zafizeni pravidelné monitorovano a zkumavka vyjmuta z lazné, jakmile je
zpozorovan zietelny vyvin dymu. V pfipadé metylvioletové zkousky pfi 134,5 °C maji
byt zkuSebni papirky kontrolovany v pétiminutovych intervalech, ato od sameého
zacCatku az do ukonc€eni zkousSky.

7.8 Management kvality

ZkuSebni laboratof musi mit zaveden systém kvality, ktery zaruc€uje jeji pozadovanou
technickou zpUsobilost, praci podle uznavanych zasad fizeni kvality a tedy schopnost
vytvaret technicky spravné vysledky. Takové zasady jsou obsazeny napf. v platnych
normach CSN EN ISO/IEC 17025 nebo CSN EN ISO 9001.

Zkus$ebni laboratof musi prokazat, ze vyhovuje pozadavkim na kvalitu vzhledem ke
shodnosti a pfesnosti vysledkl uvedenym vtomto standardu ukazdé metody
pro pfipravu vzorkG a zkouSeni nitrocelulézy. Tyto pozadavky jsou popsany
v tabulce 3 a kapitolach 8 a 9. VeSkeré vysledky obdrzené pfi validacich musi byt
zdokumentovany a aktualizovany v odpovidajicich intervalech, aby byla prokazana
trvala zkuSebni zpUsobilost laboratofe. DoporuCuje se provadét srovnavaci méreni
mezi riznymi zkuSebnimi pracovniky.

Shodnost kazdé metody zkouSeni musi byt stanovena prostfednictvim smérodatné
odchylky opakovatelnosti s;. Proto musi byt vzorek nitrocelulézy analyzovan nejméné
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dvanactkrat timtéz pracovnikem, na stejném zafizeni a v kratkém Casovém obdobi;
nasleduje vypocet stfedni hodnoty a smérodatné odchylky jednotlivych obdrzenych
hodnot.

Pfesnost, pokud je vyZadovana, je obvykle dana maximalni odchylkou vysledku
validované (alternativni) metody od vysledku referenéni metody. Proto musi byt
vzorek nitrocelulézy analyzovan nejméné dvanactkrat obéma metodami. Stfedni
hodnoty dosazené obéma metodami se pak porovnaji navzajem. Maximalni
pfipustné rozdily mezi témito dvéma stfednimi hodnotami pro akceptaci alternativni
metody jsou uvedeny v tabulce 3.

Ugelné mohou byt i jiné prostfedky fizeni kvality, napf. dal$i validace metod zkouseni
nebo zkousky referenénich vzorkl zahrnujici diagramy pro fizeni kvality.

VSechny chemikalie pouzité ke zkouskam musi byt kvality p.a., neni-li uvedeno jinak.
Pouzita voda musi byt Cerstvé pfedestilovana nebo Cerstvé prevafena a ochlazena
nebo deionizovana, pfipadné jina rovnocenné kvality.

Tabulka 3 uvadi pro kazdou metodu zkouseni minimalni pozadavky na smérodatné
odchylky opakovatelnosti s, pro urovné shodnosti ,vyborna®“, ,pfijatelna“ a ,mezni“.
Pokud je dosazeno minimalné urovné ,pfijatelna“, muze byt dana metoda zkouseni
pouzita se standardnim poc¢tem opakovanych méfeni. Jestlize je dosazeno urovné
,mezni“, zkouska se provede s rozSifenym poctem opakovanych méfeni. Standardni
i roz§ifené pocty opakovanych méfeni jsou rovnéz uvedeny Vv tabulce 3. Je-li
smérodatna odchylka vétSi nez udarovenn ,mezni“, musi byt laboratorni postupy
zdokonaleny tak, aby pfed jejich pouzitim pro rutinni analyzy bylo dosazeno
pfinejmensim této urovné.

Pro stanoveni hodnot uvadénych v tabulce 3 se vychazi ze zasady, Ze méfici systém
nema vyuzivat vice nez 30 % z pfedepsaného toleranéniho rozsahu vysledkl (pomér
shodnost/tolerance < 0,3). Celkova chyba méfeni je tedy pro 95% konfidencni
interval Ctyfnasobkem standardni nejistoty méfeni. ProtoZze standardni nejistota je
rovna smeérodatné odchylce dané metody zkouSeni délené druhou odmocninou poctu
opakovanych méfeni, je zfejmé, Ze opakovana analyza sniZzuje celkovou chybu,
napf. faktorem 1,4 prodvakrat provadénou zkouSku nebo faktorem 2
pro ¢tyfnasobnou zkouSku. Maximalni pfipustna hodnota smérodatné odchylky
metody zkouSeni s urCitym pocltem opakovanych méfeni je tak pro splnéni kritéria
pro pomér shodnost/tolerance < 0,3 dana obecnym vztahem:

0,3-Rozsah-+/n
Sy, max = 4 (1)
kde Sr, max je maximalni pfipustna hodnota smérodatné odchylky

opakovatelnosti dané metody zkous$eni,

0,3 - zvoleny pomér shodnost/tolerance,

Rozsah - predepsany rozsah nebo (neni-li specifikovan)
typicky rozsah vysledku,

n - pocCet opakovanych méfeni,

4 - zvoleny rozsah rozdéleni shodnosti v nasobcich

smérodatné odchylky.

Podle publikovanych udaji by byl zadouci pomér shodnost/tolerance < 0,2 (nebo
dokonce az =<0,1) akonfidentni interval 99,7 % (rozsah rozdéleni shodnosti
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v nasobcich smérodatné odchylky by pak byl roven 6). To vSak zpravidla neni
zkusebnimi metodami analytické chemie dosaZitelné.

TABULKA 3 — Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti

vysledki
zkcoi zlé(:(y E\?:I?t‘; tzii\(/?\:"igar::t?' Pozadavky na kvalitu / Doporuéeni
1 Vizualni kontrola Cistoty Z&dné pozadavky.
2 Obsah dusiku VeliCina | Vyborna | Prijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n = 12 % abs. 0,010 0,015 0,020
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

Max. odchylka od referenéni metody 2A:

Pfijatelnost alternativnich metod +0,03 % abs.

- Pravidelné zkous$ky s referen¢nim
vzorkem.

- Diagram kvality faktoru ekvivalence
dusiku u Zkousky 2A.

Doporuceni

3 Rozpustnost v éter-alkoholu

Pyroceluldéza

(obsah dusiku < 12,75 %) Veli€ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni

Smérodatna odchylka s;; n = 12 % abs. 0,08 0,11 0,15

Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

Prijatelnost alternativnich metod Pripustna pouze Zkouska 3A (filtracni

metoda).
Smési nitrocelulozy VeliCina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n =12 | % abs. 0,4 0,6 1,0
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

Max. odchylka od referencni metody 3A:

Prijatelnost alternativnich metod +1.5 % abs.

Stfelna bavina
(obsah dusiku > 13,0 %)

VeliCina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni

Smérodatna odchylka s;; n =12 | % abs. 0,2 0,3 0,5

Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

PFijatelnost alternativnich metod Max. odchylka od referenéni metody 3A:

+0,5 % abs.

4 Latky nerozpustné v acetonu Veli¢ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n =12 | % abs. 0,03 0,04 0,06
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

5 Stabilitni zkouska pfi 132 °C Veli€¢ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
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Cislo Nazev zkousky nebo . . ..
zkousky kvalitativni pa¥ametr Pozadavky na kvalitu / Doporuéeni
Smérodatna odchylka s n=12 |MNaOH 5455 1 504 | 006
(0,1M)
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4
- Zadouci je porovnani vysledkt zkousek
Doporuceni provedenych ve vice laboratofich.
- Zaznamenavat teplotu lazne.

6 'l";iyé"l%'em"a A@UEE ot Veligina | Vyborna | Pijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n =12 min 0,7 1,0 1.4
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

- Zadouci je porovnani vysledkd zkousek
Doporuceni provedenych v rdznych laboratofich.
- Zaznamenavat teplotu lazné.

7 Popel Veli€ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s; n =12 | % abs. 0,03 0,04 0,06
Pocet opakovanych méfeni 1 2 4

8 Piskovité Castice Zadné pozadavky.
lontové necistoty Zadné zvlastni pozadavky.

- Ma se provést ovéfeni shodnosti (s;
pron=12).
Doboruéeni - Ma se provest ovéreni presnosti, napfr.
P porovnanim raznych metod nebo
vysledku zkousek provedenych
v rliznych laboratofich.
10 |Obsah olejtl a tukl Z&dné pozadavky.
11 gg%elr(]:e/?zg %ufgy pri Zadné pozadavky tykajici se shodnosti.
- Zadouci je porovnani vysledkd zkousek
Doporuceni provedenych v rdznych laboratofich.
- Zaznamenavat teplotu lazné.

12 |Viskozita Veli€ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smeérodatna odchylka s;; n =12 S 0,4 0,5 0,8
Pocet opakovanych méreni
(pocet roztokd / kuli¢ek na jeden 1/3 1/3 2/3
roztok)
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C|slvo Naz«_ev z_koysky nebo Pozadavky na kvalitu / Doporuéeni
zkousky kvalitativni parametr
- Zadouci je porovnani vysledkt zkousek

Doporu&eni provedenych v rdznych laboratofich.

P - Diagram kvality konstanty viskozimetru,
jestlize se provadi kalibrace.

13 Rozdelen] molekulovych Velicina Prijatelna
hmotnosti
Smérodatna odchylka s;; n =12 % rel. 5

. . o 1 roztok,

Pocet opakovanych méreni min. 3 nastriky

D . - Zadouci je porovnani vysledkd zkousek

oporuceni . o i,
provedenych v riznych laboratofich.

14  |Jemnost Veli€ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n = 12 mi 1,5 2,1 3,0
Pocet opakovanych méfeni 1 2 4

. - Zadouci je porovnani vysledkd zkousek

Doporuceni . o i,

provedenych v ruznych laboratofich.
Typicka smérodatna odchylka s; pfiblizné

15 |Aglomeraty (celkové mnozstvi) 0,5 % abs. pro material s max. 5 %

celkovych aglomeratu.

16 |DalSi vlastnosti vlaken Zadné zvlastni pozadavky.

- Ma se provést ovéreni shodnosti (s;
pron =12).

Doporuceni - Mdze se provést ovéreni presnosti
porovnanim vysledku zkousek
provedenych v riznych laboratofich.

17 |Celkovy obsah tékavin (= 25 %) | Veliina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smérodatna odchylka s;; n =12 | % abs. 0,15 0,2 0,3
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4
Pfijatelnost alternativnich metod Max. odchylka od re;‘erencnl metody 17A:

+0,5 % abs.

18 |Obsah vody (~ 25 %) Veli€ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
Smeérodatna odchylka s;; n =12 % abs. 0,15 0,2 0,3
Pocet opakovanych méfeni 2* 2 4

Pfijatelnost alternativnich metod

pod 5 % / nad 15 %.

Max. odchylka od referenéni metody 18A:
10,2 % / £0,5 % abs. pro obsah vody
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C|slvo Naz«_ev z_koysky nebo Pozadavky na kvalitu / Doporuéeni
zkousky kvalitativni parametr
19 |Obsah alkoholu a vody
(~ 25 % alkoholu; Veli¢ina | Vyborna | Pfijatelna| Mezni
metody GC/NIR)
Smérodatna odchylka s;; n = 12 % abs. 0,15 0,2 0,3
Musi byt stanoven pro kazdé konkrétni
Pocet opakovanych méfeni zarizeni tak, aby se dosahlo pfijatelné
smérodatné odchylky.
Pfesnost stanoveni alkoholu a vody
Presnost se muze ovéfit porovnanim s vysledky
ZkousSek 17 a 18.
20 |Dalsi vlastnosti Zadné zvlastni pozadavky.

* Minimalni pocet opakovanych méfeni byl stanoven na 2, ato iv pfipadé, kdy
statistické vypoc€ty umoznuji pro uroven shodnosti ,vyborna“ pouze jediné stanoveni.

8 Priprava vzorki
8.1 VsSeobecné zasady
8.1.1 Odbér vzorku nitrocelulézy

Vzorky nitrocelulézy mohou byt odebirany v raznych fazich jeji vyroby, ato ve své
originalni formé (napf. zahus$téna suspenze, nitroceluléza zvlhéena vodou nebo
alkoholem). Pfed zapocetim analyzy budou vzorky vyZadovat pfedbéznou upravu.

8.1.2 Odstranéni vody a suseni nitrocelulozy

Jestlize vzorek nitrocelulézy obsahuje pfebytek vody (napf. jde-li o zahusténou
suspenzi), musi byt tento prebytek pfed suSenim odstranén. Metody jsou popsany
v Clanku 8.2.

Drive, nez bude nitrocelul6za podrobena zkouskam, musi byt vysuSena na uroven
vlhkosti mensi nez 1,0 % (méfeno metodou titrace dle Karl Fischera — Zkouska 18A).
Vhodné zpulsoby suseni jsou popsany v ¢lanku 8.3. Takto vysuSena nitrocelul6za
se muze pouzit pfi vSech metodach zkouseni s vyjimkou stanoveni obsahu dusiku.

Sucha nitroceluléza se muze dale vysusit do konstantni hmotnosti (uroven vihkosti
mensi nez 0,3 %; méfeno metodou titrace dle Karl Fischera — ZkouSka 18A).
Zavedené metody jsou charakterizovany v Clanku 8.4. Nitroceluléza vysusena
do konstantni hmotnosti musi byt pouzita pfi stanoveni obsahu dusiku, ale muze
se pouzit i pfi dalSich metodach zkouseni.

8.1.3 Rizeni kvality u metod suseni

U kazdé zvolené metody suseni se musi pfed jejim pouzitim ovéfit (verifikovat), zda
je uvsSech predmétnych druhG nitrocelulézy dosazeno pfislusnou metodou
poZzadované urovné vlhkosti (<1,0% prosuchou nitrocelulbzu a<0,3%
pro nitrocelulézu suSenou do konstantni hmotnosti).

Verifikace se provadi stanovenim zbytkového obsahu vody metodou titrace dle Karl
Fischera (Zkouska 18A). U nitrocelulézy zvlhéené alkoholem se rovnéz stanovi
obsah zbytkového alkoholu pomoci plynové chromatografie (Zkouska 19A).
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Vsechny vysledky vy$e uvedenych verifikaci musi byt zdokumentovany.

8.1.4 Vyjimky

Zkouska pfi 65,5 °C s jodoSkrobovym papirkem (ZkousSka 11A) a Abelova zkouska
pfi 76,6 °C (ZkouSka 11B) maji své vlastni postupy pro suSeni vzork(.

8.2 Odstranéni prebyte¢né vody

Pro odstranéni pfebyte¢né vody se muze pouzit néktera z nize uvedenych metod.
8.2.1 Filtrace za podtlaku

Nitrocelulézova vlaknina je filtrovana za podtlaku s pouzitim bud filtraCni nalevky,
nebo kiemenného filtracniho kelimku.

8.2.2 Stlagéeni ruénim Sroubovym lisem

Nitrocelul6zova vlaknina se umisti mezi dvé vrstvy hustého filtraéniho papiru, ktery
musi byt Cisty abez chemickych necistot, avloZi se pod ruéni Sroubovy lis.
Na lisovany material se plUsobi pfiméfenym tlakem po dobu tfi minut. Mize byt
nezbytné opakované stlaCeni; pfedtim se obnovi filtracni papir. Misto lisu mohou byt
pouzity zdimaci valce.

8.2.3 Odstredéni

Zahusténa suspenze nitrocelulézy se odstfedi za vhodnych podminek (napf. pfi
2 000 otackach za minutu) v laboratorni odstfedivce s odvodriovaci viozkou.

8.3 Suseni nitrocelulézy

Pro suseni nitroceluldézy se muze pouzit kazda vhodna metoda, u které:
a) bylo jiz dfive potvrzeno, Ze u vSech pfedmétnych druhl nitrocelulézy je
dosazeno urovné vihkosti mensi nez 1,0 % (méfeno metodou titrace dle Karl
Fischera —Zkou$ka 18A);

b) je teplota a doba skladovani dostate¢né nizka, resp. kratka, aby se zabranilo
vyznamnému rozkladu nitrocelulézy. Za pfijatelné hodnoty se povazuje
maximalni teplota 80 °C s dobou skladovani nepfesahujici dvé hodiny. Pfi
niZsi teploté jsou pfipustné delSi doby skladovani, napf. Sest hodin pfi 70 °C
nebo dvacet hodin pfi 60 °C.

Jestlize se po suSeni vyskytnou chomace vlaken, je zadouci jejich rozruSeni jemnym
drhnutim.

Doporu¢ené metody susSeni nitrocelulézy a jeji dalSi skladovani jsou popsany
v Clancich 8.3.1 az 8.3.3.

8.3.1 Suseni v susarné pri teploté od 60 °C do 80 °C

VIhka nitroceluléza se nanese na papirovou nebo hlinikovou podlozku (tacek) a suSi
se v suSarné pfi teploté od 60 °C do 80 °C po dobu dvou hodin.

8.3.2 Suseni v horkovzdusné susarné pri 65 °C

VIhka nitrocelul6za se viozi do valcovitého pouzdra, které je najedné strané
oteviené anadruhé opatfené sitkem (perforaci). Pouzdro  se umisti
do horkovzdusné susarny, kterou proudi vzduch o teploté (65 + 10)°C pfi tlaku
100 kPa az 200 kPa, a to po dobu nejméné 15 minut.
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8.3.3 Skladovani suché nitrocelulozy

Vysusena nitrocelul6za se pro dalSi uskladnéni pfenese do tésné uzaviené nadoby.
Eventualné muze byt uloZzena na papirové podloZzce uchovavané v su$arné pfi
teploté 40°C az 50 °C. Takovy material je pfipraven pro pouziti pfi analytickych
stanovenich vyzadujicich suchou nitrocelul6zu.

8.4 Suseni nitrocelulézy do konstantni hmotnosti

Sucha nitroceluléza muze byt dale susena do konstantni hmotnosti. Pro toto dalSi
suseni se mlze pouzit kazda vhodna metoda, u které:

a) bylo jiz dfive potvrzeno, Ze u vSech pfedmétnych druhu nitrocelulézy je
dosazeno urovné vihkosti mensi nez 0,3 % (méFeno metodou titrace dle Karl
Fischera —ZkousSka 18A);

b) je teplota a doba skladovani dostate¢né nizka, resp. kratka, aby se zabranilo
vyznamnému rozkladu nitrocelulézy. Za prijatelné hodnoty se povazuje
teplotni rozsah 95 °C az 105 °C (105 °C je doporucovano jako maximum)
s dobou skladovani nepfesahuijici dvé hodiny.

Doporu¢ené metody dalSiho suSeni nitrocelulézy a jeji skladovani jsou popsany
v Clancich 8.4.1 az 8.4.3.

8.4.1 Suseni v susarné pri 100 °C

Potfebné mnozstvi suché nitrocelulézy se vlozi do vazenky a umisti se do susarny
nastavené na (100 £ 5) °C na dobu 1,5 hodiny.

8.4.2 SusSeni ve vakuové susarné pri 65 °C

Potfebné mnozstvi suché nitrocelulézy se vlozZi do vazenky a umisti se do susarny
nastavené na (65 £ 5) °C a pfi tlaku nepfesahujicim 50 hPa se suSi po dobu ¢ty
hodin.

8.4.3 Skladovani nitrocelulézy vysusené do konstantni hmotnosti

Okamzité po vyjmuti ze susSarny se vazenka tésné uzavie a umisti se do exsikatoru
s vysousedlem a necha se vychladnout na teplotu mistnosti. Takovy material je
pfipraven pro pouziti pfi analytickych stanovenich vyZadujicich nitrocelulézu
vysusenou do konstantni hmotnosti.

9 Postupy zkousek

9.1 Vizualni kontrola (Zkouska 1)

9.1.1 VSeobecna ustanoveni

9.1.1.1 Vyznam

Vizualni kontrolou (Zkouska 1) se zjiStuje pfitomnost cizorodych latek a necistot,
ktera se projevuje zmeénou zbarveni nebo jinymi vizualné pozorovatelnymi
abnormalitami.

9.1.1.2 Obecné pozadavky

Vizualni kontrola nitrocelulézy se provadi u materialu ve stavu, v jakém byl dodan,
pred jeho susenim ¢&i jakymkoliv dalSim zpracovanim.
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9.1.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti vysledki
Nejsou zadné pozadavky.
9.1.2 Postup zkousky

Navazi se pfiblizné 150 g nitroceluldézy a v co nejtenci vrstvé se rozprostie na Cistou
desku (stul) nebo list filtracniho papiru.

Nitroceluléza se pak vizualné zkontroluje na pfitomnost cizorodych latek (kovu, dfeva
apod.):

a) vzorky vSech magnetickych kovovych pfimési se odeberou prichodem
Cistého magnetu (schopného zvednout kovovou desku o hmotnosti 500 g)
nad celou plochou vzorku, pfiblizné 5 mm nad jeho povrchem. Veskery
pfichyceny material se nasledné z magnetu odstrani, zjisti se jeho hmotnost
a udaj se zaznamena;

b) nitroceluléza se vizualné zkontroluje a pinzetou se z ni vyberou vSechny
zbyvajici viditeIné necistoty (napf. kousky dfeva) a zaznamena se jejich
celkova hmotnost. Dale se s pfesnosti na milimetry zméfi méfitkem (nebo
jinym vhodnym méfidlem) velikost nejvétsi castice zjisSténych necistot a udaj
se zaznamena.

Dale se zkontroluje celkovy vzhled vzorku. Nitrocelul6za ma mit viaknitou strukturu
a bilou barvu.

Povaha, hmotnost a velikost vSech necistot, dalSi vizualni abnormality ijakékoliv
zmény zbarveni musi byt uvedeny v protokolu o zkouskach (viz ¢lanek 7.6 tohoto
standardu).

9.2 Obsah dusiku (Zkouska 2)
9.2.1 VSeobecna ustanoveni
9.2.1.1 Vyznam

Energeticky obsah nitrocelulézy zavisi narozsahu, vjakém byly nanitrovany
hydroxylové skupiny v celuléze. Stanoveni obsahu dusiku je tak zaloZzeno na zjisténi
prumérného stupné substituce nitroesterovymi skupinami atedy energetického
obsahu nitrocelulozy.

Tato zkouska je povinna.
Obsah dusiku je vnitfni vlastnosti nitrocelulozy a mize byt stanoven rdznymi
zpusoby.

U metod uvedenych vtomto standardu bylo potvrzeno, Ze poskytuji srovnatelné
vysledky a pro ucely tohoto standardu jsou povazovany zarovnocenné. Muize
se pouzit kterakoliv z nich za podminky, Ze zkuSebni laboratof ovéfila (verifikovala)
splnéni pozadavkl na kvalitu uvedenych v ¢lanku 9.2.1.3.

Jako preferovana areferenéni byla zvolena metoda titrace Zeleznatymi ionty
(Zkouska 2A).

VSechny metody pro stanoveni obsahu dusiku mohou byt pouZity i pro nitrocelulézu
s pridavkem kfidy, a to bez zmén v postupech zkousek. Vysledky zkouSek vSak musi
byt opraveny podle ¢lanku 10.2.1 tohoto standardu.
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9.2.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni obsahu dusiku se musi pouzit peclivé vysuSena nitroceluloza
(s obsahem vlhkosti mensSim nez 0,3 %), protoZe jinak by doslo k vyraznému
ovlivnéni shodnosti a pfesnosti metod zkouseni.

| kdyZ je vzorek nitrocelulézy Fadné vysuSeny do konstantni hmotnosti, je vysledna
hodnota ovlivnéna zbytkovym obsahem tékavin. V nitroceluléze z dfevné vlakniny
zpravidla zustane jesté kolem 0,1 % zbytkové vody; v nitroceluléze z baviny Cini tato
hodnota kolem 0,2 %. Oprava takové systematické chyby by byla vcelku snadna, ale
neni do tohoto standardu zahrnuta, protoZe tato odchylka nebyla nikdy v minulosti
brana vuvahu avSechny stavajici specifikace jsou zaloZzeny na takovychto
,zkreslenych“ hodnotach obsahu dusiku.

9.2.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a pfesnosti vysledk

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy nesmi prekro€it 0,015 % abs. obsahu dusiku. Jestlize je
dosazeno urovné ,pfijatelna“, maze byt dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma
opakovanymi méfenimi. Pokud je s, vétSi, ale nepfesahuje 0,020 % abs. (uUroven
,mezni“), provede se zkouska s nejméné Ctyfmi opakovanymi mérenimi.

Prijatelnost alternativnich metod / ovéfeni presnosti. Maximalni odchylka vysledku
pouzité metody od vysledku metody referenéni (titrace Zeleznatymi ionty) nesmi
presahnout 0,03 % abs. (absolutni hodnoty rozdilu mezi stfednimi hodnotami obsahu
dusiku ziskanymi témito dvéma metodami).

Kvlli vysokym narokim na kvalitu stanoveni obsahu dusiku se doporucuji dalSi
opatfeni pro fizeni kvality. Stranou se ma ulozit referenéni vzorek nitrocelulézy
(kontrolni vzorek z jakékoliv urCené vyrobni série), ktery se pak pravidelné analyzuje
a vysledky se zaznamenavaji do diagramu kvality. V pfipadé metody titrace
Zeleznatymi ionty (ZkouSka 2A) je navic doporuCovano zaznamenat diagram kvality
faktoru ekvivalence dusiku.

V8echny vysledky ziskané z uvedené validace obsahu dusiku se zdokumentuji.
9.2.2 Metoda titrace zeleznatymi ionty (Zkouska 2A)
9.2.2.1 Princip metody

U této metody se nitrocelul6za za stalého michani a chlazeni pfidava do kadinky
obsahujici kyselinu sirovou. Doba nezbytna pro rozpusténi nitrocelulozy je pfiblizné
pét minut. Nitroskupiny jsou ze vzorku uvolfiovany pusobenim silné kyseliny sirové
za tvorby kyseliny dusi¢né. Ta je pak za chlazeni titrovana roztokem bud siranu
zeleznatého FeSO,4, nebo siranu Zeleznato-amonného (NH,).Fe(SO.). v kyseliné
sirové jako titraCniho Ccinidla. Bod ekvivalence je sledovan pomoci systému
s detekénimi a referencnimi oxida¢né-redukénimi elektrodami. Objem titracniho
roztoku potfebného k dosazeni bodu ekvivalence je méfitkem obsahu dusiku
Vv nitroceluléze.

Kalibrace se provadi dusicnanem draselnym.
9.2.2.2 Charakteristika metody

Tato metoda se pfi svém spravném provedeni (peclivé suSeni a vazeni, pfisna
kontrola teploty béhem titrace) vyznacuje vysokou presnosti a shodnosti vysledku.
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Pfitomnost aglomeratl nitrocelulézy muze pfesnost ashodnost zhorSit (kvdli
nedostate€nému rozpusténi shlukd viaken).

Teplota titracniho Cinidla musi byt bud udrzovana na konstantni hodnoté v rozsahu
12 °C s vyuzitim termoregulace byrety Ci titraCni mistnosti, nebo objem titracniho
¢inidla musi byt kompenzovan mérenim teploty titracniho Cinidla v prabéhu kazdé
titrace a opravou jeho objemu na referencni teplotu.

TitraCni_Cinidlo. MUzZe se pouzit jak siran Zeleznaty, tak siran Zeleznato-amonny.
Roztok siranu Zeleznato-amonného je podstatné stabilnéjSi po delSi dobu (mésice)
a je tak pohodIngjSi pro praci. Pouziti roztoku siranu zeleznatého pfinasi na druhé
strané zfetelnéjSi bod ekvivalence (strmé&jSi nabéh). Jestlize se pouzije spravné
stanoveni bodu ekvivalence, nevyskytuji se z hlediska shodnosti mezi obéma
metodami vyznamnéjSi rozdily.

Elektrody. Zvoli se vhodna sestava elektrod pro detekci oxidacné-redukeni titrace.
Dava se prednost pouziti automatické titrace pfed manualni.
9.2.2.3 Chemikalie a €inidla

Dusicnan draselny, zvlasté Cisty (99,99%), praskovy, suseny pfi 135 °C po dobu ¢Ctyr
hodin.

Kyselina sirova o koncentraci min. 95 %, Cista. Doporucuje se i vysSi obsah kyseliny
sirové (pfednostné kolem 98 %) pro ziskani vétsi pfesnosti stanoveni.

Destilovana nebo deionizovana voda (bez dusikatych latek a latek
s redukénimi/oxidacnimi ucinky).

Siran Zeleznaty jako Cc€inidlo. 350 g az 400 g heptahydratu siranu Zeleznatého
se rozpusti v 800 ml vody (v pfipadé potfeby se az do uplného rozpusténi muize
zvySit teplota). Nasledné se roztok doplni na celkovy objem 21 pomoci 1 000 ml
roztoku pfipraveného smisenim kyseliny sirové a vody v objemovém poméru 1 : 1.

Siran Zeleznato-amonny jako Cinidlo. Rozpusti se 480 g az 550 g hexahydratu siranu
Zeleznato-amonného v 800 ml vody (v pfipadé potfeby se az do upIného rozpusténi
muze zvySit teplota). Nasledné se roztok doplni na celkovy objem 21 pomoci
1 000 ml roztoku pfipraveného smisenim Kkyseliny sirové avody v objemovém
poméru 1 : 1.

Titraéni roztok se ma uchovavat v lahvi z tmavého skla nebo jinym ekvivalentnim
zpusobem. Vzduch musi byt zroztoku ihned po jeho pfipravé vytésnén
probublavanim dusikem po dobu nejméné 30 minut. Pro ochranu roztoku pfed
oxidaci vzduchem musi byt nad jeho povrchem udrzovana vrstva dusiku nebo
pfidana vrstva toluenu.

9.2.2.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vySsi.
Potenciometrické titracni zafizeni opatfené:

a) kalibrovanou byretou (o objemu 10 ml az 25 ml nebo ekvivalentni) tfidy
prfesnosti B s naplni titracniho Cinidla. Pro dosazeni dostate¢né presnosti
se musi vzit v uvahu vliv teploty na pfesny objem titracniho Cinidla. Z tohoto
divodu musi byt bud teplota titraCniho c&inidla udrzovana na konstantni
hodnoté vrozsahu +2°C svyuzitim termoregulace byrety &i titraCni
mistnosti, nebo se pouzije teplotni korekce roztoku, ato tak, Ze odecteny
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b)

d)

objem titraniho roztoku seopravi nateplotu 20°C s vyuzitim
multiplikativniho teplotniho opravného faktoru FT zaloZzeného na linearnim
vztahu FT=a+bxT, vdaném pfipadé FT (ha20°C)=1,0112-
0,00056 x ,teplota titracniho Cinidla ve °C". Tento faktor byl verifikovan
méfenim hustoty roztokl siranu Zeleznatého a Zeleznato-amonného,
pfipravenych vySe uvedenym zplsobem, a byl shledan platnym v rozsahu
teplot 15°C az 30 °C. Pokud se momentalné nepouziva, ma byt konec
pipety z dlvodu ochrany proti ucpani opatfen CepiCkou nebo ponofen
do Cisté zfedéné (25%) kyseliny sirove;

titrani nadobkou s vhodnym michanim (magnetickym nebo tyCovym)
a termoregulaci s termometrem nebo teplotnimi snimaci pro sledovani
teploty. Takovou nadobkou je obvykle vysoka sklenéna nebo jednorazova
kadinka o objemu 75 ml az 150 ml. Objem kadinky je obvykle urCen typem
pouzitého titratoru. Protoze pfidani titraCniho cinidla do nadobky ma
exotermicky charakter a samotné Cinidlo je citlivé na teplotu, musi byt titracni
kadinka opatfena chladicim plastém napojenym na externi kryostat nebo
umisténa do ledové (nebo jiné chladici) lazné, aby se teplota titraCni
nadobky udrzela v pfedepsaném rozmeazi;

detekéni a referentni elektrodou, které jsou vhodné pro detekci oxidacné-
redukgni titrace. Zpravidla se pouzivaji tfi rizné sestavy:

e platinova detekéni elektroda a Ag/AgCl referenéni elektroda v titracni
kadince;

e kombinovana elektroda v titracni kadince (platinova detekéni elektroda
a Ag/AgCl referen¢ni elektroda sloucené do jedné);

e oddélené elektrody, kdy je platinova detekéni elektroda umisténa
v titracni kadince a kovova (obvykle zlatd nebo platinova) detekéni
elektroda je pevné instalovana v pfivodnim systému titracniho cinidla,
pricemz titraCni Cinidlo funguje jako referen¢ni etalon bez solného muistku
(mUstkem je SpiCka byrety). Toto usporadani brani znehodnoceni
referencniho systému.

U prvnich dvou jmenovanych sestav musi byt roztok elektrolytu
pravidelné obménovan.

Kdyz se elektrody nepouZzivaji, maji byt uchovavany ponorené v kadince
s Cistou ziedénou (25%) kyselinou sirovou. Elektrody z uslechtilych kovu
mohou byt rovnéz po vysu$eni uloZzeny na vzduchu;

titraCni procesor pro titrace s indikaci bodu ekvivalence v mV nebo pH-metr
schopny méfit bod ekvivalence pfi ru€ni titraci v rozmezi £1 000 mV.

9.2.2.5 Postup zkousky

NiZze popsany postup se pouzije jak pro kalibraci (stanoveni faktoru ekvivalence)
dusi¢nanem draselnym, tak pro stanoveni obsahu dusiku v nitroceluléze. Kalibrace
ma byt provadéna pravidelné.

Cast kyseliny sirové o objemu 50 ml az 125 ml se nalije do &isté a suché titradni
kadinky. Je-li to nezbytné, pfipoji se tyCové michadlo.

Odvazi

se0,25g az 0,50g vzorku dusiCnanu draselného nebo nitrocelulézy

vysuSené do konstantni hmotnosti a pfida se do titracni kadinky (eventualné se vlozi
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do kadinky pfed kyselinou sirovou). Hmotnost vzorku se oznaci jako Wgnos nebo
W a zaznamena se zaokrouhlena na nejblizsi 0,1 mg.

Titrace se provadi automatickou nebo manualni metodou. Metoda titrace musi
vyhovovat nasledujicim obecnym pozadavkim:

a) spusti se michadlo a nastavi tak, aby promichavani bylo intenzivni, ale
nezpusobovalo vir, ktery by mohl zavadét do roztoku vzduch. Michani musi
trvat po celou dobu titrace;

b) titraCni kadinka musi byt po celou dobu titrace chlazena a/nebo vybavena
termoregulaci;

c) titraCni Cinidlo se automaticky nebo manualné pridava tak, aby se teplota
titraCniho prostfedi pohybovala kolem 25°C. Je dulezité minimalizovat
vyskyt dlouhych Casovych period (typicky delSich nez 30 s), po které by
teplota pfesahla hodnotu 25 °C, ale i kratSich intervall (typicky delSich nez
10 s) s teplotou titracni nadobky prekracujici 35 °C. Teplota nesmi v Zadném
pfipadé presahnout 40 °C. Aby se zajistilo, Zze je teplota udrZovana
v pozadovaném rozpéti, musi byt béhem manualni titrace dusledné
sledovano jeji kolisani. U automatické titrace se monitorovani teploty
nevyzaduje, pokud je automaticky titrator naprogramovan tak, aby pfidavani
titracniho cCinidla probihalo takovou rychlosti, pfi které se udrZuje teplota
v titraCni kadince v poZzadovaném rozmezi;

d) vzorek musi byt pfed dosazenim bodu ekvivalence uplné rozpustény. Doba
rozpousténi bude ovlivnéna predevSim kvalitou promichavani, velikosti
vzorku, teplotou titraéniho prostfedi a pfitomnosti aglomeratll ve vzorku.
Promichavani ma byt co nejintenzivnéjsi, ale bez vzniku virl. Pfi teplotach
pod pfiblizné 5 °C bude nitroceluléza potfebovat k rozpusténi mnohem delSi
dobu. Pfi pfitomnosti aglomeratd ve vzorku muaze byt pfed suSenim potfebné
jejich rozmélnéni s pouzitim homogenizatoru nebo michaciho zafizeni;

e) bodu ekvivalence musi byt dosazeno pomalu (s pfiristky max. 0,01 ml)
atrvale (10 s nebo déle). Stanovena metoda bodu ekvivalence poskytuje
této titraci nejlepSi shodnost a pfesnost. Nastaveni bodu ekvivalence
se musi provest experimentalné, protoze je =zavislé natypu pouZzitych
elektrod.

Na konci titrace se zaznamena objem titracniho Cinidla v ml jako V1 knos nebo V1 ne
(s pouzitou teplotni korekci, je-li to potfebné).

9.2.2.6 Vypocty

Faktor ekvivalence dusiku F roztoku se vypocita z vysledku titrace dusi¢nanu
draselného (KNOs3) nasledovné:

=g g (N) :WKNO3 x0,13853

2
ml (T) Vi knos
kde F je faktor ekvivalence dusiku [g dusiku / ml titracniho

¢inidla],

N - dusik,

T - titracni Cinidlo,

Wknos - hmotnost dusi¢nanu draselného [g],

Vtknoz - objem titracniho Cinidla pfi titraci kalibracniho
vzorku [ml],
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0,13853 - pomér molekulovych hmotnosti dusiku a dusi¢nanu
draselného [1].

Obsah dusiku ve vzorku (ve hmotnostnich %, zaokrouhleno na nejblizSi 0,01 %)
se vypocita na zakladé titrace nitroceluldzy ze vztahu:

. Vine XF
Obsah dusiku [%] = 100 x —— (3)
WNC
kde V1 Nne je objem titracniho Cinidla pfi titraci vzorku

nitrocelulézy [ml],

F - faktor ekvivalence dusiku [g dusiku / ml titracniho
Cinidla],

Whe - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g].

9.2.3 Metoda stanoveni analyzatorem dusiku (Zkouska 2B)
9.2.3.1 Princip metody

Metoda stanoveni analyzatorem dusiku je zaloZzena na vyuZiti komeréné dostupnych
analyzatort dusiku, u kterych je obsah dusiku uréovan spalenim vzorku v peci pfi asi
950 °C za pritomnosti kysliku a naslednou redukci oxidd dusiku na dusik. Po
odstranéni dalSich plynnych produktl absorpci je pak mnozZstvi samotného dusiku
stanoveno detektorem tepelné vodivosti. Obsah dusiku se uvadi ve hmotnostnich %
porovnanim plochy pod pikem signalu vzorku a plochy pod pikem signalu znamého
standardniho materialu.

Jedna se 0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.2.3.2 Charakteristika metody

Tato metoda je velmi rychla, vysoce automatizovana a vhodna pro rutinni analyzy
velkého poctu vzorkl nitrocelulozy.

Protoze neni zaloZzena na rozpousténi vzorku, je méné nachylna k chybam, které by
mohly vzniknout v disledku vyskytu aglomeratd nitrocelulézy jako pfi nékterych
jinych metodach zkous$ek.

Pro ziskani nezbytné shodnosti a pfesnosti se vyzaduje pecliva kalibrace a spravnée
provedeni pfedepsanych ¢innosti.

Je-li tato metoda pouzita laboratofi poprvé, doporuCuje se, aby vysledky ziskané
analyzatorem dusiku byly verifikovany alternativnim analytickym postupem,
prednostné titraci zeleznatymi ionty.

9.2.3.3 Chemikalie a €inidla

Kyslik (pro spaleni vzorku), chemicky Cisty nebo ekvivalentni, bez obsahu dusiku.
Helium (nosny plyn), chemicky Cisty nebo ekvivalentni, bez obsahu dusiku.
Metanol, bezvody, Cistoty p.a. nebo ekvivalentni.

Certifikované kalibraCni standardy, coz jsou organické slouceniny dusiku jako EDTA,
difenylmocovina (karbanilid) nebo standardy aminokyselin o vysoké Cistoté.
Anorganické latky jako dusi€nan draselny nejsou pro analyzu s vyuzitim spalovani
vhodnymi referenénimi materialy, protoZze za danych podminek nedochazi k jejich
uplnému rozkladu.
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Standardni vzorek nitrocelulézy, je-li vyZzadovan, u néhoz byl obsah dusiku stanoven
referencni metodou (titraci Zeleznatymi ionty).

9.2.3.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Pfistroj pro elementarni analyzu / analyzator dusiku schopny stanovit dusik
v organickych vzorcich s vysokou pfesnosti a shodnosti.

9.2.3.5 Priprava a kalibrace pfistroje

Pfistroj se pfipravi k €innosti v souladu s instrukcemi uvedenymi v navodu k pouZiti
(kontrola pfivodu plynu, provedeni pfedepsané udrzby, kontrola netésnosti apod.).
Pristroj musi byt dostateCné zahfaty a stabilizovany.

Pro ovéfeni funk&nosti pfistroje se do malych staniolovych kapsli navazi dva vzorky
kalibraniho standardu (napf. EDTA) o hmotnosti (0,200 + 0,005) g s pfesnosti
na nejblizsi 0,1 mg. Horni okraj folie se zkrouti, aby se kalibraéni standard utésnil.
Uzaviené kapsle se pak umisti do dvou sousednich pozic vzorkového karuselu
a provede se analyza obsahu dusiku.

Slepé stanoveni dusiku pro ureni zakladni urovné pfistroje (analyticky cyklus bez
vzorku v peci) se provede tak, Zze se slepy vzorek analyzuje az do dosazeni stabilni
hladiny (stabilizovaného stavu) — hodnoty obsahu dusiku maiji dosahnout stabilniho
rozmezi 0,005 % dusiku. Poté se analyzuje dalSich tfi az pét vzorkl a s vyuzitim
téchto udaju se stanovi hodnota pro slepy vzorek.

Kalibrace se provede tak, Ze se analyzuje tfi az pét standardnich vzork( (napf.
EDTA) a vysledky se vyuziji pro korekci odchylky pfistroje (kalibraci). Hmotnost
standardnich vzork(l ma odpovidat predpokladanému obsahu dusiku ve zkouSeném
druhu nitrocelulézy. Optimalni hmotnost standardnich vzork( pro rizné kvalitativni
tfidy nitrocelulézy se ur€i pfi nastaveni metody (zpravidla je to 0,209 az 0,22 g
EDTA). Navazeni standardnich vzorkd do staniolové félie, uzavieni (utésnéni) folie
a analyza obsahu dusiku jsou popsany v uvodnich ¢astech tohoto Clanku.

Pro dopliikovou kontrolu kalibrace se do malych staniolovych kapsli navazi tfi vzorky
difenylmocCoviny  nebo  standardniho  vzorku nitrocelulézy =~ o hmotnosti
(0,160 + 0,005) g s pfesnosti na nejblizsi 0,1 mg. U nitrocelulézy se do kazdé kapsle
prida (0,32 + 0,03) g bezvodého metanolu. Horni okraj folie se zkrouti, aby se vzorek
utésnil. Uzaviené kapsle se pak umisti do vzorkového karuselu a provede se analyza
obsahu dusiku. Pfedpoklada se, Ze pfistroj pracuje spravné, jestlize naméreny obsah
dusiku je vrozmezi 0,05 % abs. ze stanoveného obsahu dusiku v difenylmoc€oviné
(pfiblizné 13,20 %) nebo vrozmezi 0,02 % abs. obsahu dusiku stanoveného
u standardniho vzorku nitrocelulézy pfi pouZiti referenéni metody.

9.2.3.6 Postup zkousky

Do staniolovych kapsli se pro pozadovany pocet opakovanych méfeni (obvykle
7 az 9) odvazi s pfesnosti na nejbliz§i 0,1 mg vzdy (0,160 + 0,005) g nitrocelulézy
vysuSené do konstantni hmotnosti.

Na horni povrch vzorku nitrocelul6zy se rovhomérné pfida (0,32 + 0,03) g bezvodého
metanolu, aby se sniZila rychlost hofeni a pfistroj tak mohl spolehlivé reagovat.
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Horni okraj staniolové fdlie se okamzité po pFidani metanolu zkrouti atim
se nitroceluléza a metanol v kapsli utésni.

Kapsle sevzorkem seruCné ve sméru své podélné osy stladi tak, aby
se nerozmackala v podavacim mechanismu vzorkového karuselu a napomohlo
se zvlhCeni vSech vlaken vzorku nitrocelulézy metanolem.

Uzaviené kapsle se pak umisti do vzorkového karuselu a provede se analyza
obsahu dusiku.

9.2.3.7 Uvadéni vysledkl zkousky

Obsah dusiku ve vzorku se uvadi ve hmotnostnich procentech se zaokrouhlenim
na nejblizsi 0,01 %.

9.2.4 Metoda kalorimetrického stanoveni (Zkouska 2C)
9.2.4.1 Princip metody

Kalorimetrické stanoveni vychazi ze vztahu mezi vybuchovym teplem a obsahem
dusiku. V pfipadé nitrocelulozy jsou tyto veliCiny vzajemné silné zavislé.

Tato nepfima metoda musi byt zkalibrovana pfimou metodou analyzy obsahu
dusiku, pfednostné titraci Zeleznatymi ionty.

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.2.4.2 Charakteristika metody

Vyhodou kalorimetrického stanoveni je pouZiti pfiblizné desetkrat vétSiho mnozstvi
vzorku nez u vSech ostatnich metod, coZz umoznuje analyzu reprezentativnéjsSiho
vzorku.

Kromé toho neni tato metoda zalozena na rozpousténi vzorku, proto je méné
nachylna k chybam, které mohou z ddvodu pfitomnosti aglomeratd nitroceluldzy
vzniknout u nékterych dalSich metod zkous$ek.

Pro dosaZzeni nezbytné shodnosti a pfesnosti je nezbytné vénovat maximalni
pozornost vSem detaildm provozu kalorimetru.

9.2.4.3 Chemikalie a €inidla

Dusik, Cistoty vétSi nez 99,995 %, obsahujici max. 0,01 % kysliku.
Kyslik, Cistoty 99,99 %.

Tablety kyseliny benzoové, standardni vyhfevnosti, pfezkousené.

Kalibra€ni vzorky nitrocelulézy: nejméné sedm raznych vzorkU nitrocelulézy s riznym
obsahem dusiku pokryvajicich co mozna nejrovnomérnéji cely rozsah méfeni (napf.
od 12,2% do 13,5 %). Obsah dusiku kalibraénich vzorkd musi byt dukladné
stanoven pfimou metodou, pfednostné referencni metodou (titraci Zeleznatymi ionty).

9.2.4.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vySsi.

Adiabaticky spalovaci kalorimetr se schopnosti spaleni odvazeného pevného vzorku
v kalorimetrické  bombé naplnéné dusikem nebo kyslikem a ponofené
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do odméfeného mnozZstvi vody v adiabatické komore, pfi€emz musi byt
zaznamenavan narust teploty s pfesnosti 0,001 °C nebo vyssi.

Kalorimetricka bomba o objemu pfiblizné 200 ml.
9.2.4.5 Zakladni kalibrace kalorimetru

Jestlize je to nezbytné pro pouzity kalorimetr, musi se pfed kalibraci pomoci vzorki
nitrocelulézy provést zakladni kalibrace kalorimetru za uCelem stanoveni vodni
hodnoty (faktoru) kalorimetru. Zakladni kalibrace se ma provadét nejméné dvakrat
rocné nebo po kazdé opravé kalorimetru, ktera by mohla kalibraci ovlivnit.

Vodni hodnota kalorimetru se stanovi méfenim narGstu teploty v systému
zplsobeného spélenim znamého mnozZstvi standardni Kkyseliny benzoové
v atmosfére Cistého kysliku. To se provede postupem doporu¢enym pro dany pfistroj.

Po zakladni kalibraci je kalorimetricky systém zpusobily pro pfimé urceni hodnoty
vybuchového tepla z hmotnosti vzorku a zjiSténého narustu teploty.

9.2.4.6 Kalibrace stanoveni obsahu dusiku v nitroceluloze

Kalibrace stanoveni obsahu dusiku v nitrocelul6ze se provadi pouze jednou, ale ma
byt kazdy rok potvrzena paralelni analyzou nejméné tfi riznych sérii nitrocelulozy
(vysusené do konstantni hmotnosti) kalorimetrickou metodou a zarovenn metodou
referencni.

Méfeni se u kazdého kalibracniho vzorku nitrocelulozy musi provést nejmeéné
Ctyfikrat.

U kazdého méreni se kalorimetricka bomba nejdfive vycisti a pfipravi se pfipojenim
zapalovaciho dratku do drzaku kelimku pod hlavou bomby. Pfiblizné 4 g vzorku,
zvazeného s presnosti na 0,1 mg, se volné (bez zhuthovani) vlozi do bomby. Toto
mnozZstvi nitroceluldézy vyplni nejen kelimek, ale pokryje i spodni ¢ast bomby, ¢imz
zajisti kontakt mezi zapalovacim dratkem a vzorkem. Bomba se poté tésné uzavie,
dvakrat se profoukne dusikem, naplni se dusikem pod tlakem 2,5 MPa a nakonec
se vlozi do kalorimetru. Kalorimetrické méfeni se pak bud jen spusti (v automatickém
rezimu), nebo se provede manualné postupem doporu¢enym pro dany pfistroj. Timto
se ziska hodnota vybuchového tepla pro kazdy kalibracni vzorek.

Vypocita se odpovidajici linearni nebo nelinearni kalibraCni regresni kfivka, ktera
popisuje vztah hodnot takto stanoveného vybuchového tepla aznamych hodnot
obsahu dusiku. Jestlize se pouzije linearni kalibraéni funkce
(% dusiku = a + b xvybuchové teplo), pak jsou pfiblizné hodnoty 5,0 % dusiku
proa a0,0018 % dusiku/J prob. To znamena, Ze typicka chyba 10 J/g ve
vysledcich vybuchového tepla ma za nasledek chybu 0,018 % v obsahu dusiku.

9.2.4.7 Méreni vzorku nitrocelulézy

Pfed zahajenim méfeni se musi kalorimetr zahfat v pohotovostnim rezimu po dobu
nejméné 15 minut (naplnény vodou, je-li to nutné) a pak se pfezkousi na shodnost
a pfesnost. U pfesnosti se ovéfeni provede ¢tyfnasobnym stanovenim vybuchového
tepla bud standardni kyseliny benzoové, nebo referencni streliviny. Jestlize
se stfedni hodnota a smérodatna odchylka tohoto &tyfnasobného méfeni nachazi
v urCitych mezich, mohou méfeni zkusebnich vzork( pokraCovat. U referencni
stfeliviny se stfedni hodnota nesmi liSit od referen¢ni hodnoty o vice nez £10 J/g
a smérodatna odchylka nesmi pfekroc€it hodnotu 10 J/g.
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Na konci kazdé série zkouSek maji byt prekontrolovany funkéni parametry
kalorimetru a absence systematickych odchylek jeho vystupnich hodnot, a to dalSim
opakovanym méfenim referenéniho vzorku s pouzitim stejného limitu pro stfedni
hodnotu, jak je popsano vyse.

Méreni zkuSebnich vzorkd nitrocelulézy se provadi obdobné jako u kalibracnich
vzorkd (viz Clanek 9.2.4.6). Kazdy =zkuSebni vzorek nitrocelulézy (vysusSeny
do konstantni hmotnosti) musi byt méfen dvakrat. Pokud smérodatna odchylka
vysledného vybuchového tepla pfekro€i 10 J/g, musi se provést jesté tieti méfeni.

9.2.4.8 Vypocet a uvadéni vysledki zkousky

Obsah dusiku ve vzorku se uvadi ve hmotnostnich procentech se zaokrouhlenim
na nejblizsi 0,01 % a stanovi se vlozenim stfedni hodnoty vybuchového tepla vzorku
do kalibra¢ni funkce (pfipadné se odecte z kalibracni kFivky).

9.2.5 DalSi metody (Zkouska 2D)
9.2.5.1 Devardova metoda

U Devardovy metody se obsah dusiku v nitrocelul6ze stanovi alkalickou hydrolyzou
nitrocelulézy za vzniku dusi¢nanovych iontli, které jsou nasledné redukovany
Devardovou slitinou na amoniak. Tato metoda zahrnuje nékolik krokd jako hydrolyzu
nitroesterovych skupin, redukci dusi¢nant na amoniak, pFedestilovani amoniaku
do kyseliny sirové a zpétnou titraci prfebytku kyseliny roztokem hydroxidu sodného.

ZkouSka musi byt provadéna za pouziti Cinidel, pfistroju, postupu a vypoctu
uvedenych ve STANAG 4178, Ed. 1. Je dovoleno vyuZziti automatického zafizeni
pro redukci/destilaci/titraci.

9.2.5.2 Schulze-Tiemannova metoda

Pfi Schulze-Tiemannova metodé je nitroceluléza nejprve vyluhovana ve smési
chloridu Zeleznatého a kyseliny chlorovodikové s naslednym stanovenim mnozstvi
uvolnénych oxidu dusiku.

ZkouSka musi byt provadéna za pouziti Cinidel, pfistroju, postupu a vypoctu
uvedenych v TL 1376-0589.

9.2.5.3 Nitrometricka metoda

Pfi nitrometrické metodé se nitroceluléza rozlozi koncentrovanou kyselinou sirovou
za pfitomnosti rtuti a nasledné se volumetricky stanovi uvolnéné plyny.

Pouziti této metody se z divodu bezpec€nosti prace ddrazné nedoporucuje (musi
se manipulovat s velkym mnozstvim rtuti).

Laboratofe mohou zkousku provadét na své vlastni riziko za podminky, Ze bude
provadéna za pouziti Cinidel, pfistroji, postupu avypoétu uvedenych ve
STANAG 4178, Ed. 1.
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9.3 Rozpustnost v éter-alkoholu (Zkouska 3)
9.3.1 VSeobecna ustanoveni
9.3.1.1 Vyznam

Rozpustnosti v éter-alkoholu se rozumi procentualni podil nitroceluldzy, ktery je
rozpustny v éter-alkoholovém rozpoustédle.

Hodnoty rozpustnosti v éter-alkoholu se pouzivaji ke kontrole:
a) poméru mnozstvi pyroceluldzy a stfelné baviny ve smésich nitrocelulozy,

b) Cistoty pyrocelulozy (potencialni kontaminace nitrocelul6zou s vysokym
stupném nitrace béhem zpracovani),

c) kvality nitrace pyrocelulézy nebo stfelné baviny (nehomogenni nitrace maze
vést ke snizeni rozpustnosti pyrocelulézy a naopak ke zvySeni rozpustnosti
stfelné baviny).

Provedeni této zkousky je povinné.
Hodnoty rozpustnosti v éter-alkoholu se nedaiji urcit s velkou presnosti.

K dispozici jsou dvé kvantitativni metody: filtraCni metoda (Zkouska 3A), ktera
stanovuje podil nerozpusténé nitrocelulézy, a odpafovaci metoda (Zkouska 3B)
stanovujici podil rozpusténé nitroceluldzy. Pouzita mize byt kterakoliv z téchto dvou
metod za podminky, Ze zku$ebni laboratof pro pfislusny druh nitrocelulézy ovéfila
(verifikovala) splnéni pozadavku na kvalitu uvedenych v ¢lanku 9.3.1.3.

FiltraCni metoda je rychlejSi, poskytuje ponékud vétsi shodnost a byla proto vybrana
jako preferovana metoda pro vSechny druhy nitroceluldzy.

Odparovaci metoda je pouzitelna pro stfelnou bavinu, neni piné spolehliva pro smési
nitrocelulézy (pokud neni sedimentace vynucena odstfedovanim) a nedoporucuje
se pro pyrocelulézu.

Pro nitrocelulézu s pfidavkem kfidy muze byt bez zmén zku$ebnich postupl pouzita
odparovaci metoda. U filtraéni metody se pfi pouziti filtru ze sklenénych mikrovliaken
(zachycuje se na ném kfida) vyzaduje oprava na obsah kfidy nebo Uprava postupu
zkousky.

9.3.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni rozpustnosti v éter-alkoholu se pouzije nitroceluléza vysuSena
na obsah vihkosti mensi nez 1,0 %.

Kvalita obou rozpoustédel (dietyléteru a etylalkoholu) miaze podstatnym zpUsobem
ovlivnit vysledek zkousky. Odchylky od pozadavkl na jejich Cistotu, uvedenych ve
¢lancich 9.3.2.3 a 9.3.3.3 (jiné koncentrace, pfitomnost denaturaéniho rozpoustédia
v etylalkoholu, dal$i stabilizatory Ci inhibitory peroxidu v dietyléteru), jsou pfipustné
pouze v pfipadé, kdyz jsou dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem a uvedeny ve
smlouvé nebo objednavce.

Mnoho dodavatelt nitrocelulézy pouziva rozpoustédla ze sousedicich zafizeni
pro vyrobu stfelivin, kde tato rozpoustédla jsou destilovana a/nebo denaturovana
na misté, takze maji rdznou kvalitu. Kromé& toho existuje mnoho komercnich
kvalitativnich tfid obou rozpoustédel, které se mohou v rlznych zemich Ilisit.
V nékterych zemich mize byt rovnéz obtizné ziskat absolutni etylalkohol bez
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denaturaCni latky. U dietyléteru muUze byt inhibice tvorby peroxidd (jako
bezpecnostniho poZadavku) docileno riznymi aditivy/stabilizatory.

9.3.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti vysledki

VSechny vysledky nize wuvedenych validaci rozpustnosti v éter-alkoholu
se zdokumentuiji.

9.3.1.3.1 Rozpustnost pyrocelulézy (obsah dusiku od 10,0 % do 12,75 %)

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy nesmi prekroCit 0,11 % abs. Jestlize je dosazeno urovné
,pfijatelna“, miaze byt dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma opakovanymi
méfenimi. Pokud je s, vétSi, ale nepfesahuje 0,15 % abs. (drover ,mezni“), Zkouska
se provede s nejméné Ctyfmi opakovanymi méfenimi.

Prijatelnost alternativnich metod. Pfipustna je pouze filtracni metoda (Zkouska 3A).

9.3.1.3.2 Rozpustnost smési nitrocelulézy arovnomérné nitrované
nitrocelulézy (obsah dusiku od 12,75 % do 13,0 %)

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy nesmi prekroCit 0,6 % abs. Jestlize je dosazeno urovné
,pfijatelna“, miaze byt dana metoda zkouSeni pouZita se dvéma opakovanymi
méfenimi. Pokud je s, vétsi, ale nepfesahuje 1,0 % abs. (Uroven ,mezni“), zkoudka
se provede s nejméné Ctyfmi opakovanymi mérenimi.

Prijatelnost alternativnich metod / ovéfeni pfesnosti. Stfedni hodnoty rozpustnosti
v éter-alkoholu ziskané filtracni metodou (referencni metoda) a odparovaci metodou

YT

9.3.1.3.3 Rozpustnost stielné baviny (obsah dusiku vétsi nez 13,0 %)

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy nesmi prekroCit 0,3 % abs. Jestlize je dosaZzeno urovné
,pfijatelna“, muze byt dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma opakovanymi
méfenimi. Pokud je s, vétsi, ale nepfesahuje 0,5 % abs. (Urover ,mezni“), zkouska
se provede s nejméné Ctyfmi opakovanymi mérenimi.

Pfijatelnost alternativnich metod / ovéfeni prfesnosti. Stfedni hodnoty rozpustnosti
v éter-alkoholu ziskané filtracni metodou (referencni metoda) a odparovaci metodou

rogrws

9.3.2 Filtra¢ni metoda (Zkouska 3A)
9.3.2.1 Princip metody

Nitrocelul6za je rozpousténa v éter-alkoholovém rozpoustédle daného slozeni pfi
definované teploté (20 +5) °C. Nerozpusténa Cast nitroceluldzy se pak vyhodnoti
odfiltrovanim, naslednym suSenim a ur€enim hmotnosti zbytku.

Postup zkou$ky je podobny jako u Metody B uvedené ve STANAG 4178, Ed. 1,
¢l. 4.9.

9.3.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla.

U kvalitativnich tfid nitrocelulézy s neobvyklymi charakteristikami rozpousténi, napf.
v dusledku velmi vysokého obsahu aglomeratd nebo nezvykle Sirokého rozdéleni
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obsahu dusiku, mizZe byt nezbytné pouzit zvlastni upravu postupu, napf. rozmélnéni
vzorku nebo prodlouzeni doby rozpousténi.

Kritickym krokem je filtrace:

a) zasadni je pouziti pfedepsaného typu filtru, protoZze pokud nerozpustény
podil nitrocelul6zy obsahuje mala nebo dokonce Castec¢né koloidni viakna,
tak ta mohou projit filtrem s vétSimi pory a tim ovlivnit vysledek zkousky.
Proto se musi pouzit filtry s dostateCné malou velikosti pora. Doporuduji
se filtry ze sklenénych mikrovlaken s porovitosti mensi nez 3 ym. Jiné typy
filtrd, napf. kiemenné nebo Goochovy kelimky s pérovitosti G4, G3 nebo
dokonce G2 se nedoporucuji — jejich pouziti je povoleno pouze v pfipadé,
kdy je dohodnuto mezi odbératelem a vyrobcem auvedeno ve smlouvé
nebo objednavce;

b) nékteré druhy nitrocelulézy maiji tendenci ucpavat filtr a mohou vyZadovat
pouziti predfiltraCnich pomucek, jako je napf. keramicka vina, k zamezeni
prili§ dlouhé doby filtrace (ta nema pfesahnout 2 minuty);

c) je dulezité peclivé prenést vesSkery pevny obsah rozpoustéci banky
do kelimku a poté rfadné proplachnout vnitfek banky Cerstvym promyvacim
rozpoustédlem. Az je preneseni hotovo, kelimek se ma za podtlaku
dostatec¢né promyt Cerstvym promyvacim rozpoustédlem, aby se odstranil
vesSkery zbyvajici  éter-alkoholovy roztok obsahujici rozpusténou
nitrocelulézu.

9.3.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Etylalkohol, Cisty. Doporu€eny obsah mezi 94,7 obj. % az 96,4 obj. % (nebo mezi
92,0 hm. % az 94,7 hm. %), bez pfidaného denatura¢niho Cinidla. Jestlize smluvni
dohoda nebo zakonné pfedpisy pozaduji uZiti jiné kvalitativni tfidy etylalkoholu
a/nebo pouziti denaturacni latky, musi se zdokumentovat obsah alkoholu, stejné jako
druh a obsah denaturaéniho &inidla.

Dietyléter, nejméné 99%, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty (je-li to poZadovano, pak
s 2 % etylalkoholu jako stabilizatoru a/nebo 10 ppm butylhydroxytoluenu jako
inhibitoru) nebo podle pozadavkud smluvni dohody.

Promyvaci rozpoustédlo, smés (vobjemovém poméru 2:1) dietyléteru
a etylalkoholu.

9.3.2.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s presnosti 0,1 mg nebo vySssi.

Barika (obvykle Erlenmeyerova) o objemu mezi 250 ml az 300 ml, uzaviena zatkou
odolnou vucéi rozpoustédiu.

Mechanicka tfepacka.
FiltraCni kelimek skladajici se z Goochova nebo kfemenného kelimku s filtrem ze
sklenénych mikrovlaken a predfiltraéni pomuckou (je-li vyzadovana):
a) Goochuv nebo kifemenny kelimek je nezbytny pouze jako podpurny
prostfedek pro filtr ze sklenénych mikroviaken, proto se mize pouzit kelimek

jakékoliv porovitosti. Doporu€uji se kelimky hrubé nebo G2 s pérovitosti
40 ym az 60 pm, vnitfnim prdmérem 42 mm a objemem 50 ml;
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b) filtr ze sklenénych mikrovliaken s pérovitosti mensi nez 3 um (typu Whatman
934/AH nebo ekvivalentni, typicky o priméru 42,5 mm pro 50ml kelimek),
umistény v kelimku drsnou stranou nahoru;

c) pokud je to potfebné, pokryje se horni strana filtru ze sklenénych
mikrovlaken pfredfiltracni pomuckou, jejiz funkci je oddalit ucpani filtru.
Uc€innymi pomudckami mohou byt:

e vlakna z kfemicitanu hlinitétho pro Goochovy kelimky, typu Sigma-
Aldrich / Fluka 06416 nebo ekvivalentni;

e vlakna z oxidu hlinitého pro Goochovy kelimky, typu Merck 1.15754 nebo
ekvivalentni;

e Zaruvzdorné keramické filtry, jako je napf. Kaowool od firmy Thermal
Ceramics. Takové materialy jsou dostupné pouze s délkami viaken
nékolik centimetrl, které semusi zkratit navhodny rozmér
(na primérnou délku vlaken kolem 1 mm). Pfipravi se suspenze
dlouhych keramickych viaken ve vodé a jejich délka se zkrati pomoci
laboratorniho nebo ru¢niho fezaciho/michaciho pfistroje. Musi se dat
pozor nato, aby nedoS$lo k pfiliSnému zkraceni vlaken, protoze tak by
predfiltracni pomucka ztratila svou schopnost chranit filtr ze sklenénych
mikrovlaken. Mala ¢ast vodné suspenze keramickych viaken pak muze
byt za podtlaku pfenesena na horni ¢ast filtru, ¢imz tam vytvofi filtrani
rohoz silnou asi 1 cm. Jestlize se maji pouzit keramicka viakna oSetfena
lubrikacnimi  prostfedky, musi se pfed jejich pouzitim lubrikanty
extrahovat vymytim promyvacim rozpoustedlem.

Takto pfipraveny kelimek se promyje 50 ml promyvaciho rozpoustédla a poté
se vysuSi vsusarné pfi teploté 65°C az 105°C po dobu nutnou k dosazeni
konstantni hmotnosti. Nakonec se kelimek ochladi na teplotu okoli a az do okamziku
pouZziti se uchova v exsikatoru.

Podtlakova filtracni nalevka opatifena adaptérem pro filtraéni kelimek.
Stficka.

Laboratorni susarna udrzujici teplotu 65 °C az 105 °C.

Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
9.3.2.5 Postup zkousky

Do baniky se odvazi priblizné 1 g suché nitrocelulézy a s pfesnosti na nejblizSi
0,1 mg se zaznamena jako Wc.

Do banky se pfida 75 ml etylalkoholu avSe serucné protiepe, aby veSkera
nitroceluléza byla provihéena.

Pak se do banky pfida 150 ml dietyléteru, barika se uzavre a tfepe se minimalné dvé
hodiny pfi teploté okoli (20 + 5) °C na mechanické tfepacce. Pfitomnost aglomeratu
muze vyzadovat delSi doby rozpousténi.

Suchy filtracni kelimek se zvazi na analytickych vahach a s presnosti na nejblizsi
0,1 mg se zaznamena jako Wecs.

Kelimek se vilozi do filtraCni nalevky vybavené odpovidajicim drzakem kelimku.
Pouzije se mirny podtlak. Kapalina nad usazeninou se zdekantuje do kelimku, kam
se pak s pomoci promyvaciho rozpoustédla ve stfiCce kvantitativné prevede
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i zbyvajici nitrocelul6za. Poté se kelimek alespon ftfikrat promyje promyvacim
rozpoustédlem. FiltraCni kelimek musi byt ponechan ve vakuu, aby se odpafila
vétSina rozpoustédel.

Nasledné se kelimek susi v susarné pfi teploté 65 °C az 105 °C po dobu nutnou
k dosazeni konstantni hmotnosti.

VysusSeny kelimek se ochladi v exsikatoru na teplotu okoli.

Nakonec se kelimek zvazi na analytickych vahach ahmotnost se s pfesnosti
na nejblizsi 0,1 mg zaznamena jako Weco.

9.3.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkil zkousky

Rozpustnost nitrocelulézy v éter-alkoholu se uvadi ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejbliz§i procento a stanovi se z pfiristku hmotnosti kelimku:

Rozpustnost v éter-alkoholu [%] = 100 x{l—%} 4)
NC
kde Wec1 je hmotnost prazdného filtracniho kelimku [g],
Wec2 - hmotnost filtracniho kelimku a nerozpusténé
nitrocelulézy [g],
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g].

9.3.3 Odparovaci metoda (Zkouska 3B)
9.3.3.1 Princip metody

Nitrocelul6za se rozpusti v éter-alkoholovém rozpoustédle daného slozeni pfi
definované teploté (20 + 5) °C. Po sedimentaci nerozpusténého podilu se stanoveni
rozpusténé frakce nitrocelulézy provede odebranim pomérné casti Ciré kapaliny nad
usazeninou, naslednym odpafenim rozpoustédla a nakonec urCenim hmotnosti
zbytku.

Postup zkousky je podobny jako u metody popsané ve STANAG 4178, Ed. 1, ¢lanek
4.2 az4.6.

9.3.3.2 Charakteristika metody

rv  wavos Vv s

vr wawos

kratké doby usazovani kolem 30 minut majici za nasledek neuplnou sedimentaci
a tudiz nevyrovnané vysledky (protoZe v posuzované kapaliné jsou obsaZeny nejen
rozpusténé podily, ale ic&ast nerozpusténych slozek). Proto zde popisovana
odparovaci metoda si stanovuje jako podminku Uplné usazeni nerozpustnych podilu,
coz vyzaduje bud mnohem delSi doby usazovani, nebo pfednostné urychlenou
sedimentaci pomoci odstfedivky.

9.3.3.3 Chemikalie a ¢inidla

Etylalkohol, Cisty. Doporu¢eny obsah mezi 94,7 obj. % az 96,4 obj. % (nebo mezi
92,0 hm. % az 94,7 hm. %), bez pfidaného denatura¢niho Cinidla. Jestlize smluvni
dohoda nebo zakonné pfedpisy pozZaduji uZiti jiné kvalitativni tfidy etylalkoholu
a/nebo pouziti denaturacni latky, musi se zdokumentovat obsah alkoholu, stejné jako
druh a obsah denaturaéniho €inidla.
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Dietyléter, nejméné 99%, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty (je-li to pozadovano, pak
s 2 % etylalkoholu jako stabilizatoru a/nebo 10 ppm butylhydroxytoluenu jako
inhibitoru) nebo podle pozadavki smluvni dohody.

9.3.3.4 Pristroje a zafizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Banka nebo odstfedivkova zkumavka o objemu 250 ml az 300 ml, uzaviena zatkou
odolnou vuci rozpoustédiu.

Mechanicka tfrepacka.
Odstfedivka, je-li poZzadovana.

Odparovaci nadobka, napf. kovova nadobka (o pfiblizné vySce 50 mm a pruméru
90 mm) nebo 125ml Erlenmeyerova barika nebo ekvivalentni.

Vyhfivana plocha o teploté 50 °C az 100 °C nebo susarna s teplotou (65 + 5) °C.
Laboratorni susarna s teplotou (100 £ 5) °C nebo (135 + 5) °C.

Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).

9.3.3.5 Postup zkousky

Do bariky (nebo do odstfedivkové zkumavky, jestlize se sedimentace provadi
za pomoci odstfedovani) se odvazi pfiblizné 2 g suché nitrocelulézy. Jeji hmotnost
se zaznamena s presnosti na nejblizsi 0,1 mg jako Wic.

Do banky (nebo odstifedivkové zkumavky) se pfida 75 ml etylalkoholu, vSe se uzavie
zatkou odolnou vugci rozpoustédlu a ruéné protfepe, aby veskera nitroceluléza byla
provihcena.

Potom se do barnky (nebo odstfedivkové zkumavky) pfida 150 mi dietyléteru, barnka
se uzavie atfepe se minimalné dvé hodiny pfi teploté okoli (20 £5)°C
na mechanické trfepaCce. Prfitomnost aglomerati muze vyzadovat delSi doby
rozpousténi.

Baflkka (nebo odstfedivkova zkumavka) se vyjme ztfepaCky. Nerozpusténa
nitroceluléza se necha usadit bud stanim po dobu nejméné 12 hodin, nebo
prednostné odstfedénim. V druhém pfipadé se odstfedivkova zkumavka umisti
do odstfedivky a odstfedovani probihda az do okamziku, kdy se nerozpusténa
nitroceluléza zcela usadi, coz v zavislosti natypu odstfedivky vyzaduje pfiblizné
2 500 otacek/min az 4 000 otacek/min po dobu 5 min az 15 min.

Sucha odpafovaci nadobka sezvazi na analytickych vahach a hodnota
se s pfesnosti na nejblizSi 0,1 mg zaznamena jako Wecs.

50ml pomérna Cast Ciré kapaliny nad usazeninou se pomoci odmérného valce nebo
pipety odebere a pfenese do odparovaci nadobky.

Odparovaci nadobka v€etné svého obsahu se umisti na vyhfivanou plochu o teploté
50 °C az 100 °C nebo do susarny s teplotou (65 * 5) °C na dobu nejméné 5 minut
pro odpareni Casti dietyléteru. Pak se pomalym pfidavanim 10 ml destilované vody
pfi ruénim protfepavani vysrazi nitroceluléza. Nasledné se obsah na vyhfivané plose
odpafi do sucha.
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Odparovaci nadobka se pfenese do suSarny a susi se po dobu 1,5 hodiny pfi teploté
(100 £ 5) °C, pfipadné po dobu 30 minut pfi teploté (135 £ 5) °C. Poté se ochladi
v exsikatoru na teplotu okoli.

Na zavér se odpafovaci nadobka zvazi na analytickych vahach a hmotnost
se s presnosti na nejblizSi 0,1 mg zaznamena jako Wecs.

Slepé stanoveni se musi provést vzdy pfi zméné rozpoustédla. PouZiji se pfi ném
stejné poméry chemickych Cinidel i stejné postupy a operace jako pfi analyze vzorku.
Jakykoliv zbytek ziskany pfi slepém stanoveni se musi odecist od zbytku zjiSténého
pfi samotném stanoveni.

9.3.3.6 Vypocet a uvadéni vysledkli zkousky

Rozpustnost nitrocelulézy v éter-alkoholu se uvadi ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejblizS§i  procento astanovi se z pfirGstku  hmotnosti
odparovaci nadobky:

Rozpustnost v éter-alkoholu [%6] = 100 x4,5x Weez =Weer) (5)
NC
kde Wec1 je hmotnost prazdné odpafovaci nadobky [g],
Wee2 - hmotnost odpafrovaci nadobky a nitroceluldzy [g],
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],
4,5 - koeficient pomérného mnozstvi odebrané kapaliny

(225 ml /50 ml) [1].
9.4 Latky nerozpustné v acetonu (Zkouska 4)
9.4.1 VSeobecna ustanoveni
9.4.1.1 Vyznam

Latkami nerozpustnymi v acetonu se rozumi procentualni podil nitrocelulézy, ktery je
nerozpustny v acetonovém rozpoustédle.

Stanoveni latek nerozpustnych v acetonu je zkouSkou kvality a Cistoty. Je méfitkem
mnozstvi nitrocelulézy s nizkym obsahem dusiku. K obsahu latek nerozpustnych
v acetonu se pfipocCitavaji rovnéz jiné nerozpustné latky jako anorganickeé necistoty.

Provedeni této zkousky je povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je v pfipadé filtrace pomoci filtru ze sklenénych
mikrovlaken, ktery zadrzuje kfidu, nezbytna oprava na obsah kfidy nebo uprava
postupu zkousky.

9.4.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni latek nerozpustnych v acetonu se pouzije nitroceluléza vysusSena
na obsah vihkosti mensi nez 1,0 %.

Vysledek zkousky mulze byt podstatnym zpusobem ovlivnén kvalitou obou
rozpoustédel (acetonu a etylalkoholu), proto je pouziti rozpoustédel pouze stanovené
kvality zasadni. Odchylky od pozadavki na jejich C&istotu, uvedenych ve c¢lanku
9.4.2.3 (jiné koncentrace / obsahy vody, pfitomnost denaturaéniho rozpoustédla
v etylalkoholu), jsou pfipustné pouze v pfipadé, kdyz jsou dohodnuty mezi
odbératelem a vyrobcem a uvedeny ve smlouvé nebo objednavce.
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Mnoho dodavatell nitrocelulézy pouziva rozpoustédla ze sousedicich zafizeni
pro vyrobu stfelivin, kde tato rozpoustédla jsou destilovana a/nebo denaturovana
na misté, takZze maji riznou kvalitu. Kromé& toho existuje mnoho komerénich
kvalitativnich tfid obou rozpoustédel, které se mohou v riznych zemich Ilisit.
V nékterych zemich muzZe byt rovnéz obtizné ziskat absolutni etylalkohol bez
denaturacni latky.

9.4.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti vysledki

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitroceluléozy nesmi pFekroCit 0,04 % abs. Jestlize je dosazeno urovné
,pfijatelna“, muze byt dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma opakovanymi
méfenimi. Pokud je s, vétsi, ale nepfesahuje 0,06 % abs. (uroven ,mezni“), zkouska
se provede s nejméné Ctyfmi opakovanymi méfenimi. Pokud se u urcité nitrocelulézy
hodnota latek nerozpustnych v acetonu trvale nachazi daleko pod urCenou mezi
a jestlize stanovena smérodatna odchylka opakovatelnosti s; nepresahuje 0,03 %
abs. (uroven ,vyborna®), je pfipustné provést analyzu formou jediného stanoveni.

Presnost. Ovéfeni pfesnosti neni u této zkousky nezbytné.

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace stanoveni latek nerozpustnych
v acetonu, se zdokumentuiji.

9.4.2 ZkusSebni metoda
9.4.2.1 Princip metody

Nitrocelul6za se rozpusti pfi definované teploté (20+5)°C v acetonovém
rozpoustédle. VSechny latky, které jsou nerozpustné v acetonu, se pak vyhodnoti
filtraci, naslednym vysuSenim a stanovenim hmotnosti zbytku.

Postup zkousky je podobny jako u stanoveni celkovych nerozpustnych latek, které je
prvni ¢asti Metody B popsané ve STANAG 4178, Ed. 1, ¢lanek 5.2.

9.4.2.2 Charakteristika metody
Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla.

Kritickym krokem je filtrace, pfi které je nezbytné pouzit stanoveny typ filtru. Jestlize
nerozpusténa Cast nitrocelulézy obsahuje mala nebo dokonce Castecné koloidni
vlakna, muze dojit k jejich prachodu pres vétsi péry filtru a tedy ovlivnéni vysledku
zkousky. Proto se musi pouzit filtry s dostateCné malymi péry. Doporucuiji se filtry ze
sklenénych mikroviaken s poérovitosti mensi nez 3 uym. Jiné typy filtrd, napf.
kfiemenné nebo Goochovy kelimky s porovitosti G4, G3 nebo dokonce G2
se nedoporucuji — jejich pouZiti je povoleno pouze v pfipadé, kdy je dohodnuto mezi
odbératelem a vyrobcem a uvedeno ve smlouvé nebo objednavce.

9.4.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Etylalkohol, Cisty. Doporu¢eny obsah mezi 94,7 obj. % az 96,4 obj. % (nebo mezi
92,0 hm. % az 94,7 hm. %), bez pfidaného denatura¢niho Cinidla. Jestlize smluvni
dohoda nebo zakonné pfedpisy pozZaduji uZiti jiné kvalitativni tfidy etylalkoholu
a/nebo pouziti denaturacni latky, musi se zdokumentovat obsah alkoholu, stejné jako
druh a obsah denaturaéniho €inidla.

Aceton, nejméné 99%, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty (v pfipadé nutnosti filtrovany),
pfipadné podle pozadavkd smluvni dohody.
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9.4.2.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Barika (obvykle Erlenmeyerova) o objemu mezi 250 ml az 300 ml, uzaviena zatkou
odolnou vuci rozpoustédiu.

Mechanicka tfrepacka.

FiltraCni kelimek skladajici se z Goochova nebo kfemenného kelimku s filtrem ze
sklenénych mikrovlaken a predfiltraéni pomuckou (je-li vyzadovana):

a) Goochuv nebo kfemenny kelimek je nezbytny pouze jako podpurny
prostfedek pro filtr ze sklenénych mikrovlaken, proto se maze pouzit kelimek
jakékoliv pérovitosti. Doporucuji se kelimky hrubé nebo G2 s pérovitosti
40 ym az 60 pum, vnitfnim prdmérem 42 mm a objemem 50 ml;

filtr ze sklenénych mikrovlaken s pérovitosti mensi nez 3 ym (typu Whatman
934/AH nebo ekvivalentni, typicky o priméru 42,5 mm pro 50ml kelimek),
umistény v kelimku drsnou stranou nahoru;

pokud je to potfebné, pokryje se horni strana filtru ze sklenénych
mikrovlaken predfiltrani pomuckou, jejiz funkci je oddalit ucpani filtru.
Uginnymi pomackami mohou byt:

b)

vlakna z kfemicitanu hlinittho pro Goochovy kelimky, typu Sigma-
Aldrich / Fluka 06416 nebo ekvivalentni;

vlakna z oxidu hlinitého pro Goochovy kelimky, typu Merck 1.15754 nebo
ekvivalentni;

zaruvzdorné keramické filtry, jako je napf. Kaowool od firmy Thermal
Ceramics. Takové materialy jsou dostupné pouze s délkami viaken
nékolik centimetrll, které semusi zkratit navhodny rozmér
(na primérnou délku vlaken kolem 1 mm). Pfipravi se suspenze
dlouhych keramickych vidken ve vodé a jejich délka se zkrati pomoci
laboratorniho nebo ruéniho fezaciho/michaciho pfistroje. Musi se dat
pozor nato, aby nedoSlo k pfiliSnému zkraceni viaken, protoze tak by
predfiltraéni pomucka ztratila svou schopnost chranit filtr ze sklenénych
mikrovlaken. Mala ¢ast vodné suspenze keramickych viaken pak muize
byt za podtlaku pfenesena na horni ¢ast filtru, ¢imz tam vytvofi filtraéni
rohoz silnou asi 1 cm. Jestlize se maji pouzit keramicka vlakna oSetfena
lubrikaénimi prostfedky, musi se pfed jejich pouzitim Ilubrikanty
extrahovat vymytim promyvacim rozpoustédlem.

Takto pfipraveny kelimek se promyje 50 ml promyvaciho rozpoustédla a poté
se vysuSi vsusarné pfi teploté 65°C az 105°C po dobu nutnou k dosazeni
konstantni hmotnosti. Nakonec se kelimek ochladi na teplotu okoli a az do okamziku
pouziti se uchova v exsikatoru.

Podtlakova filtracni nalevka opatfena adaptérem pro filtraéni kelimek.

Stricka.

Laboratorni susarna udrzujici teplotu 65 °C az 105 °C.

Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
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9.4.2.5 Postup zkousky

Do bariky se odvazi pfiblizné 2 g suché nitrocelulézy. Jeji hmotnost se zaznamena
s presnosti na nejblizsi 0,1 mg jako Wic.

Pfida se 10 ml etylalkoholu (pro rovhomérné zvlhéeni materialu) a pak 150 ml
acetonu. Banka se tésné uzavie zatkou odolnou vuci rozpoustédiu.

Barika se tfepe pfi teploté okoli (20 £ 5) °C na mechanické tfepacce az do doby, kdy
je rozpousténi ukonceno (obvykle alesport 30 minut). Pfitomnost aglomeratd muze
vyZadovat delSi doby rozpousténi.

Roztok v bance se pfed filtraci muze nechat usadit po dobu 15 min az 30 min.
Urychli to filtraci, ale nezméni vysledek.

Suchy filtracni kelimek se zvazi na analytickych vahach a s pfesnosti na nejblizsi
0,1 mg se zaznamena jako Wec;.

Kelimek se vlozi do filtraéni nalevky vybavené odpovidajicim drzakem kelimku.
PouZije se mirny podtlak. Roztok se vlije do kelimku. VeSkery zbytek v bance
se prenese do kelimku pomoci nékolikerého vyplachnuti malym mnozstvim acetonu.
Filtracni kelimek musi byt ponechan ve vakuu, aby se odpafila vétSina rozpoustédel.

Nasledné se kelimek susi v susarné pfi teploté 65 °C az 105 °C po dobu nutnou
k dosazeni konstantni hmotnosti.

Vysuseny kelimek se ochladi v exsikatoru na teplotu okoli.

Nakonec se kelimek zvazi na analytickych vahach ahmotnost se s pfesnosti
na nejblizsi 0,1 mg zaznamena jako Weco.

9.4.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkli zkousky

Latky nerozpustné vacetonu seuvadi ve hmotnostnich  procentech
se zaokrouhlenim na nejbliz8i 0,01 % a stanovi se z pfirGstku hmotnosti kelimku:

Latky nerozpustné v acetonu [%] = 100x% (6)
NC
kde Wec1 je hmotnost prazdného filtracniho kelimku [g],
Wec2 - hmotnost filtraéniho kelimku a nitrocelulézy [g],
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g].

9.5 Chemicka stabilita — stabilitni zkousky pfi 132 °C (Zkouska 5)
9.5.1 VSeobecna ustanoveni
9.5.1.1 Vyznam

Chemicka stabilita je nejdulezitéjSi vlastnosti z hlediska bezpec&nosti, protoze
ukazuje, zda dana série nitrocelulézy mlize byt bezpecné skladovana
a prepravovana, nebo nikoliv.

Provedeni této zkousky je povinné.

Chemicka stabilita mize byt stanovena bud jednou ze stabilitnich zkousek pfi 132 °C
(zkousky typu Bergmann-Junk — Zkousky 5A/5B/5C), nebo metylvioletovou zkouskou
pfi 134,5 °C (Zkouska 6).

Stabilitni zkouSky pfi 132°C umoziuji spolehlivéjSi a reprodukovatelngjsi
kvantitativni hodnoceni chemické stability nez metylvioletova zkouska pfi 134,5 °C.
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Rozdily mezi jednotlivymi stabilitnimi zkouskami pfi 132 °C jsou uvedeny v tabulce 4
a popsany nize.

U v8ech tfi variant stabilitni zkousky pfi 132 °C se vzorek zahfiva pfi této teploté ve
specialné konstruované sklenéné aparatufe po dobu dvou hodin. Rozsah rozkladu
nitrocelulézy se méfi prostfednictvim absorpce uvolnénych oxidd dusiku ve vodé
(nebo u Zkousky 5C vroztoku peroxidu vodiku) ajejich stanovenim titraci
hydroxidem sodnym. Zkou$ky 5A a 5B se liSi pouzitymi postupy titrace. Bergmann-
Junk-Siebertova zkouska vyuziva mimmé& upravenou aparaturu. DalSimi
charakteristickymi rysy jsou:

a) metoda pfimé titrace (Zkouska 5A) je variantou Bergmann-Junkovy zkous$ky,
ktera je snadnéjSi ama lepSi shodnost, ale protoze nema opravu
na neutralizacni uc€inek uhliCitanu vapenatého, da se pouzit pouze
pro nitrocelulézu bez pfidavku kfidy — pro tuto aplikaci je to v8ak metoda
preferovana;

b) metoda zpétné titrace (Zkouska 5B) je propracovanégjsi variantou Bergmann-
Junkovy zkousSky. Obsahuje opravu na neutralizaéni ucinek uhliitanu
vapenatého v nitroceluléze formou dodate¢né analyzy nezahfivaného
vzorku, pfi€emz zahfivany i nezahfivany vzorek jsou analyzovany pfidavkem
prebytku kyseliny chlorovodikové a naslednou zpétnou titraci roztokem
hydroxidu sodného. Tato metoda se musi pouzit pro nitrocelulézu
s pfidavkem kfidy, ale Ize ji vyuzit iprobéznou nitrocelulézu, ato
s ekvivalentnimi vysledky jako u Zkousky 5A,;

c) Bergmann-Junk-Siebertova zkouSka (ZkouSka 5C) je, bez ohledu
na odliSnou sklenénou aparaturu a kapalinovy uzavér, velmi podobna
Zkousce 5A. Obé zkousky pouzivaji metodu pfimé titrace, nejsou pouzitelné
pro nitrocelulézu s pfidavkem kfidy a poskytuji podobné vysledky.

TABULKA 4 — Stabilitni zkousky pfi 132 °C

Zkouska 5A Zkouska 5B Zkouska 5C
Parametr Standardni RozsSirena Bergmann-Junk-
Bergmann-Junkova|Bergmann-Junkova Siebertova
zkouska zkouska zkouska
Souvisejici standard STANAG 4178, Ed. 1 TL 1376-0589
Hloubka ponofeni 150 mm 200 mm
zkumavky

NV . " -y L s - Sklenéné kulovité
AbsorpcCni zafizeni | Valcovité sklenéné duté nastavce s vicky

nastavce
. . ’ v 0
Kapallnvov’y uzaver 20 ml vody 50 ml vody s 3%
absorpcéniho zafizeni H,0,
Zahfivané vzorky Ano Ne Ano

Pfidani HCI, zpétna
titrace hydroxidem
sodnym

PFima titrace
hydroxidem sodnym

Prima titrace

Titraéni postup hydroxidem sodnym

Pouzitelnost
pro druhy
nitrocelulézy

Pouze bez pfidavku
kridy

Pouze bez pfidavku

VSechny KFidy
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9.5.1.2 Obecné pozadavky

Pro stabilitni zkouSku pfi 132 °C se musi pouzit nitroceluléza vysuSena na obsah
vlhkosti mensi nez 1,0 %.

9.5.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti vysledki

ProtoZze vysledky zkouSek jsou silné zavislé na zkuSebni teploté, ma byt teplota
zkuSebniho termostatu pravidelné kontrolovana (a v pfipadé nutnosti korigovana)
teplomérem kalibrovanym certifikovanou laboratofi.

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitroceluldzy nesmi u stabilitni zkousky pfi 132 °C prekrocit 0,04 ml 0,1M
roztoku NaOH na 1 g nitrocelulézy. Jestlize je dosazeno urovné ,pfijatelna®“, maze byt
dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma opakovanymi méfenimi. Pokud je s, vétsi,
ale nepresahuje 0,06 ml 0,1M roztoku NaOH na 1 g nitrocelulézy (Uroven ,mezni),
zkouska se provede s nejméné ¢tyfmi opakovanymi méfenimi.

Presnost. Protoze pFfesnost téchto zkouSek muze byt v ramci jedné laboratofe jen
obtizné kontrolovatelna, je Zadouci provést porovnavaci zkousky v rdznych
laboratofich.

VesSkeré vysledky, ziskané zuvedené validace stanoveni chemické stability,
i zaznamy o zkuSebni teploté se zdokumentuiji.

9.5.2 Stabilitni zkousky pfi 132 °C — Bergmann-Junkovy zkousky (Zkousky
5A/5B)

9.5.2.1 Chemikalie a ¢inidla

Nereaktivni komeréné dodavany tuk nebo tuk pfipraveny rozpusténim 35 g
parafinového vosku v 65 g rozehfatého kapalného parafinu a naslednym ochlazenim
takto vzniklé smési.

Standardni titraéni roztok 0,1M (nebo 0,01M pro Zkousku 5A pfi manualni titraci
se standardni byretou) hydroxidu sodného se stanovenym faktorem, aby byla
ziskana presna molarita Myaon.

Standardni titracni roztok 0,1M kyseliny chlorovodikové (pouze pro Zkousku 5B).

Vhodny pH indikator (pfi pouziti manualni titrace), napf. metyloranz, metylCerven,
bromthymolova modf nebo smésny indikator Tashiro.

9.5.2.2 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Temperacni olejova (nebo jina kapalinova) lazen nebo temperaéni kovovy blok
(termostat) majici schopnost udrzet teplotu ve zkumavkach pro zkousky stability
na hodnoté (132 +£0,2) °C. Teplota lazné musi byt sledovana kalibrovanym
teplomérem nebo termoclankem (s pfesnosti 0,1 °C), ktery je umistén ve zkumavce
naplnéné inertnim materidlem (napf. piskem) azkumavka je vlozena do jedné
z teplomérnych jimek. Vnitfni primér kazdé teplomérné jimky v aparatufe je
(20,5 £ 0,5) mm. Hloubka ponofeni zkuSebnich zkumavek je 150 mm. Lazen musi
byt umisténa v bezpeCnostnim boxu s ochrannym krytem. Pro vyjmuti zkumavek
z lazné se doporucuje pouziti mechanického dalkové ovladaného zafizeni. Seznam
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znamych dodavatell zkuSebnich termostatl Ize nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2,
Pfiloha H.

Zkumavky pro zkousky stability, vyrobené z bezbarvého tepelné odolného skia,
s vnitfnim primérem pfiblizné 17 mm, vnéjSim primérem 19 mm a délkou 350 mm,
opatfené absorpCnimi nastavci a viCky (viz obrazek 1). Seznam znamych dodavatel(
sklenéného vybaveni pro tepelné zkouSky lze nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2,
Pfiloha H.

Nasypka; kovova néalevka s dlouhym stonkem (k zamezeni elektrostatickych vyboja).
Zatky ze silikonového kau€uku do zkuSebnich zkumavek.
Sklenéna nalevka o priméru pfiblizné 80 mm, s papirovym filtrem nebo vatou.

Konické titracni (Erlenmeyerovy) barnky o objemu 100 ml az 300 ml v zavislosti
na pouzité metodé zkouseni.

TitraCni byreta o objemu 10 ml az 25 ml nebo automatické potenciometrické titracni
zafizeni s elektrodou na méfeni pH a kalibrovanou byretou tfidy A (pro Zkousku 5A
prednostné mikrobyrety 1 ml az5 ml, pro Zkousku 5B standardni byrety 10 ml
az 25 ml).
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Rozmeéry jsou uvedeny v mm, hodnoty @ vyjadfuji vnéjSi priméry.

OBRAZEK 1 - Zkumavka pro Bergmann-Junkovu zkousku pfi 132 °C véetné
absorpéniho nastavce a vicka
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9.5.2.3 Postup pro Zkousku 5A (standardni Bergmann-Junkova zkouska)
Je zakazano dotykat se vzorku a vnitfku zkumavek holyma rukama.
Zkouska se provadi paralelné ve dvou zkuSebnich zkumavkach.

Dvé casti vzorku nitrocelulézy, kazda o hmotnosti (2 £0,01) g, se prenesou
do zkuSebnich zkumavek, nejlépe pomoci nasypky. S kazdou zkumavkou se jemné
poklepe, aby se vzorek srovnal, a veSkery material ulpivajici na sténach zkumavek
se setfe dolu. Pokud nitroceluléza zaujima vétsi vySku nez 5 cm, stlaci se na tuto
vySku pomoci difevéné tycky s plochym koncem nebo sklenéné tyCinky.

Spoje téchto dvou zkumavek se namazou nereaktivnim tukem a zasunou se do nich
absorpéni nastavce s vicky. Nastavce se utésni pomoci 25 ml vody. Voda se nesmi
dostat do zkumavek, jejich obsah musi zlstat suchy.

Obé zkumavky se vlozi do l1azné a udrzuji se na teploté (132 + 0,2) °C po dobu dvou
hodin, pokud dfive nedojde ke zfetelnému vyvinu dymu. V takovém pfipadé
se zkouSka okamzité zastavi a zaznamena se doba jejich zahfivani.

Zkumavky se pak opatrné vyjmou z lazné, nejlépe pomoci néjakého mechanického
zafizeni, anechaji se nefméné 15 minut vychladit za ochrannym krytem. Pfi
chladnuti se voda vtahne dovnitf zkumavek.

Ze zkumavek se odstrani absorpéni nastavce avoda z nastavci se kvantitativné
prelije do titracni bariky; nastavec a vicko se vyplachnou vodou. Do kazdé zkumavky
se pfida pfiblizné 20 ml vody. Zkumavky se zazatkuji a obsah se dikladné protrepe.

Do filtraCnich nalevek se vlozi vatova ucpavka, ucpavka se promyje vodou, obsah
zkumavek se splachne nafiltry afiltrat se pfes vatovou ucpavku prefiltruje
do pfislusnych titracnich banék. Nitrocelul6za ve filtraCnich nalevkach se dukladné
promyje vodou.

Roztoky v barfikach se pak titruji roztokem hydroxidu sodného (0,1M pfi automatické
potenciometrické titraci a 0,01M pfi ruCni titraci) do bodu ekvivalence, ktery je
detekovan bud potenciometricky (pfi automatické titraci), nebo barevnou zménou
pfidaného pH indikatoru.

Velikost objemu 0,1M standardniho roztoku hydroxidu sodného v mililitrech
se zaznamena jako Vnaon. Mnozstvi mililitrd 0,1M roztoku hydroxidu sodného
spotfebovaného na jeden gram nitrocelulézy se vypocita ze vzorce:

ml 0,1M NaOH / 1 g nitrocelulézy = 5 x Vnaon * MnaoH (7)
kde MnaoH je molarni koncentrace roztoku hydroxidu sodného
[mol/l],
VNaoH - objem spotfebovaného roztoku hydroxidu sodného
[ml],
5 - 10 llhmotnost ¢asti vzorku nitrocelulézy = 10/2 g =
5[97]

(10 je konverzni faktor pro uvadéni vysledkd v ml
0,1M roztoku NaOH misto 1M roztoku NaOH).

9.5.2.4 Postup pro Zkousku 5B (rozsifena Bergmann-Junkova zkouska)
Je zakazano dotykat se vzorku a vnittku zkumavek holyma rukama.
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ZkouSka se provede paralelné se dvéma cCastmi vzorku nitrocelulozy, které jsou
zahfivany pfi 132 °C, a se dvéma slepymi vzorky nitrocelulézy, které jsou ponechany
na teploté okoli.

Ctyfi &asti vzorku nitrocelulézy, kazda o hmotnosti (2 +0,01) g, se pfenesou
do zkuSebnich zkumavek, nejlépe pomoci nasypky. S kazdou zkumavkou se jemné
poklepe, aby se vzorek srovnal, a veSkery material ulpivajici na sténach zkumavek
se setfe dolu. Pokud nitroceluléza zaujima vétsi vySku nez 5 cm, stlaci se na tuto
vySku pomoci difevéné tycky s plochym koncem nebo sklenéné tyCinky.

Dvé z téchto zkumavek se odlozi stranou pro slepé stanoveni.

Spoje dvou zkuSebnich zkumavek se namazou nereaktivnim tukem a zasunou
se do nich absorpéni nastavce s vicky. Nastavce se uzaviou pomoci 25 ml vody.
Voda se nesmi dostat do zkumavek, jejich obsah musi zlstat suchy.

Obé zkumavky se vlozi do lazné a udrzuji se na teploté (132 +0,2) °C po dobu dvou
hodin, pokud dfive nedojde ke zfetelnému vyvinu dymu. V takovém pfipadé
se zkouska okamzité zastavi a zaznamena se doba zahfivani.

Zkumavky se pak opatrné vyjmou z lazné, nejlépe pomoci né&jakého mechanického
zarizeni, anechaji se nejméné 15 minut vychladit za ochrannym krytem. Pfi
chladnuti se voda vtahne dovnitf zkumavek.

Ze zkuSebnich zkumavek se odstrani absorpéni nastavce avoda z nastavcu
se kvantitativné prelije do titraCni banky; nastavec a vicko se vyplachnou vodou.

Do v8ech zkuSebnich zkumavek i zkumavek se slepymi vzorky se pfida 5 ml 0,1M
kyseliny chlorovodikové a pfiblizné 20 ml vody. Zkumavky se zazatkuji a obsah
se protfepava po dobu tfi minut.

Do Ctyf filtraCnich nalevek se vlozi vatova ucpavka, ucpavka se promyje vodou,
obsah zkumavek se splachne na filtry afiltrat se pfes vatovou ucpavku prefiltruje
do pfislusnych titracnich banék. Nitroceluléza ve filtraCnich nalevkach se dukladné
promyje vodou.

Roztoky v barikkach se pak titruji 0,1M roztokem hydroxidu sodného do bodu
ekvivalence, ktery je detekovan bud potenciometricky (pfi automatické titraci), nebo
barevnou zménou pfidaného pH indikatoru. Objem standardniho roztoku hydroxidu
sodného v ml se zaznamena jako Vs pro zahfivané vzorky a Vg pro nezahraté slepé
vzorky.

Mnozstvi mililitrd 0,1M roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného na jeden gram
nitrocelulézy se vypocita ze vzorce:

ml 0,1M NaOH / 1 g nitrocelulézy = 5 x Myaon * (Vs — V) (8)
kde MnaoH je molarni koncentrace roztoku hydroxidu sodného

[mol/l],

Vs - objem roztoku hydroxidu sodného pro zahfivany
vzorek [ml],

Vs - objem roztoku hydroxidu sodného pro nezahfaty
slepy vzorek [ml],

5 - 10 /Pmotnost Casti vzorku nitrocelulézy = 10/2 g =
5[g7]

(10 je konverzni faktor pro uvadéni vysledkd v ml
0,1M roztoku NaOH misto 1M roztoku NaOH).
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9.5.2.5 Vypocet a uvadéni vysledki zkousky

Chemicka stabilita nitrocelulézy muUze byt uvadéna jako mnozstvi mililitrd 0,1M
roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného najeden gram nitroceluldzy, jako
miligramy dusiku uvolnéného z jednoho gramu vzorku nebo jako mililitry oxidd dusiku
uvolnénych z jednoho gramu vzorku.

Jako vysledek zkousky se primarné uvadi mnozstvi mililitrd 0,1M roztoku hydroxidu

0,01 ml.

Mnozstvi miligramud dusiku uvolnéného z jednoho gramu nitrocelulézy (zaokrouhleno

v v,

mg dusiku / 1 g nitrocelul6zy = ml 0,1M NaOH / g nitrocelulézy x 1,4 (9)

kde 1.4 je 0,1 x molekulova hmotnost dusiku = 1,4 [mg/mmol]
(vychazi se z pfedpokladu, ze oxidy dusiku
se uvolnuji jako NO; 1 ml 0,1M roztoku NaOH je
pak ekvivalentni 0,1 mmol NO neboli
1 mmol = 1,4 mg dusiku).

Mnozstvi mililitrd oxidu dusiku uvolnénych z jednoho gramu nitrocelulézy (objem pfi
0 °C a 101,3 kPa) se vypocita ze vztahu:
ml NO / 1 g nitrocelulézy = ml 0,1M NaOH / g nitrocelulézy x 2,24 (10)

kde 2,24 je 0,1 x 22,4 ml/mmol = 2,24 [ml/mmol]
(vychazi se z pfedpokladu, ze oxidy dusiku
se uvolnuji jako NO a Ze NO je idealnim plynem;
1 mol idealniho plynu zaujima pfi 0 °C a 101,3 kPa
objem 22,4 1; 1 ml 0,1M NaOH odpovida 0,1 mmol
NO).

9.5.3 Stabilitni zkouska pfi 132 °C — Bergmann-Junk-Siebertova zkouska
(Zkouska 5C)

9.5.3.1 Chemikalie a ¢inidla
Nereaktivni komeréné dodavany tuk.
Peroxid vodiku, 3% vodny roztok.

Standardni titracni roztok 0,1M (nebo 0,01M pfi manualni titraci se standardni
byretou) hydroxidu sodného se stanovenym faktorem, aby byla ziskana presna
molarita MyaoH.

Smésny pH indikator Tashiro (pro manualni titraci), pfipraveny rozpusténim 100 mg
metyl€ervené a 50 mg metylenmodfi ve 100 ml 98% etylalkoholu.

9.5.3.2 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Temperacni olejova (nebo jina kapalinova) lazen nebo temperaéni kovovy blok
(termostat) majici schopnost udrzet teplotu ve zkumavkach pro zkousky stability
na hodnoté (132 +0,2)°C. Teplota lazné musi byt sledovana kalibrovanym
teplomérem nebo termoclankem (s presnosti 0,1 °C), ktery je umistén ve zkuSebni
zkumavce naplnéné inertnim materidlem (napf. piskem) azkumavka je vlozena
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do jedné z teplomérnych jimek. Vnitini praimér kazdé teplomérné jimky v aparatufe je
20 mm. Hloubka ponofeni zkuSebnich zkumavek je 200 mm. Lazenn musi byt
umisténa v bezpecnostnim boxu s ochrannym krytem. Pro vyjmuti zkumavek z lazné
se doporucuje pouziti mechanického dalkové ovladaného zafizeni. Seznam znamych
dodavatell zkuSebnich termostatu I1ze nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2, Priloha H.

Zkumavky pro zkousky stability vyrobené z bezbarvého tepelné odolného skla,
s vnitfnim priimérem pfiblizné 17,6 mm, vné&jSim prdmérem 19 mm a délkou 270 mm,
opatfené kulovitymi nastavci a sklenénymi zatkami s otvory (viz obrazek 2). Seznam
znamych dodavatelu sklenéného vybaveni pro tepelné zkouSky Ize nalézt ve
STANAG 4178, Ed. 2, Pfiloha H.

Nasypka; kovova nalevka s dlouhym stonkem (k zamezeni elektrostatickych vyboju).
Sklenéné zatky bez otvoru.

Sklenéné nalevky s papirovym filtrem.

Pipety 25 ml.

Konické titracni (Erlenmeyerovy) banky o objemu pfiblizné 150 ml az 200 ml.

TitraCni byreta o objemu 10 ml az 25 ml nebo automatické potenciometrické titracni
zafizeni s elektrodou na méfeni pH a kalibrovanou byretou tfidy A (pfednostné
mikrobyreta 2 ml az 5 ml).
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Rozmeéry jsou uvedeny v mm, hodnoty @ vyjadfuji vnéjSi priméry.
OBRAZEK 2 - Zkumavka pro Bergmann-Junk-Siebertovu zkousku pfi 132 °C
9.5.3.3 Postup zkousky
Je zakazano dotykat se vzorku a vnitfku zkumavek holyma rukama.
Zkouska se provede paralelné se dvéma ¢astmi vzorku nitrocelulozy.

Dvé ¢&asti vzorku nitrocelulézy, kazda o hmotnosti (2 £0,01) g, se pfenesou
do zkuSebnich zkumavek, nejlépe pomoci nasypky.

Spoje dvou zkuSebnich zkumavek se namazou nereaktivnim tukem a zasunou
se do nich nastavce. Nastavce se utésni pomoci 50 ml 3% roztoku peroxidu vodiku.
Roztok se nesmi dostat do zkumavek, jejich obsah musi zlstat suchy. Nastavce
se volné uzaviou nenamazanymi sklenénymi zatkami s otvory, které maji zamezit
Uubytku roztoku v dusledku jeho preteceni. Otvor v zatce brani naristu tlaku
v nastavci.

Obé zkumavky se vlozi do l1azné a udrzuji se na teploté (132 + 0,2) °C po dobu dvou
hodin, pokud dfive nedojde ke zfetelnému vyvinu dymu. V takovém pfipadé
se zkouSka okamzité zastavi a zaznamena se doba zahfivani.
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Zkumavky se pak opatrné vyjmou z lazné, nejlépe pomoci né&jakého mechanického
zafizeni, anechaji se nefméné 15 minut vychladit za ochrannym krytem. Pfi
chladnuti se roztok vtahne do vnitfku zkumavek.

Zatky s otvory se nahradi standardnimi zatkami bez otvord. Roztok se pak stfidavé
preléva mezi zkumavkou a nastavcem za neustalého protfepavani a naklapéni po
dobu tfi az péti minut. Potom se roztok co nejuplnéji prelije bez demontaze sklenéné
aparatury do zkumavky. Opatrné se odstrani zatka, aby se zkontroloval zapach oxidU
dusiku. Jestlize se zadny zapach nezjisti, nastavec muize byt ze zkumavek
odstranén.

Roztok z kazdé zkumavky se spoleCné se zbyvajicim roztokem z pfisluSného
nastavce prefiltruje pfes papirovy filtr do banky.

25 ml kazdého filtratu se odpipetuje do pfislusnych titraCnich banék.

Roztoky v bankach se nasledné titruji roztokem hydroxidu sodného (0,1M pfi
automatické potenciometrické titraci a 0,01M pfi manualni titraci) do bodu
ekvivalence, ktery je detekovan bud potenciometricky (pfi automatické titraci), nebo
barevnou zménou pfidaného pH indikatoru. Objem standardniho roztoku hydroxidu
sodného v ml se zaznamena jako VyaoH-.

9.5.3.4 Vypocet a uvadéni vysledki zkousky

Pfi Bergmann-Junk-Siebertové zkouSce se chemicka stabilita nitrocelulézy uvadi
jako mnozstvi mililitrd 0,01M roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného na jeden
gram nitroceluldzy se zaokrouhlenim na nejblizsi 0,01 ml a vypocita se podle vzorce:

ml 0,01M NaOH / 1 g nitrocelulézy = 100 X Mnaon X VNaoH (11)
kde MnaoH je molarni koncentrace roztoku hydroxidu sodného

[mol/l],

VNaoH - objem spotfebovaného roztoku hydroxidu sodného
[mi],

100 - 100 x pomérna ¢ast objemu filtratu (50 ml/ 25 ml) /
hmotnost ¢asti vzorku nitrocelulézy = 100 x 2/2 g =
100 [g™]

(100 je konverzni faktor pro uvadéni vysledkd v ml
0,01M roztoku NaOH misto 1M roztoku NaOH).

9.6 Chemicka stabilita — metylvioletova zkouska pri 134,5 °C (Zkouska 6)
9.6.1 VSeobecna ustanoveni
9.6.1.1 Vyznam

Metylvioletova zkouska pfi 134,5°C (ZkouSka 6) je alternativni metodou
pro hodnoceni chemické stability nitrocelulozy, prestoze je ponékud méné spolehliva
a reprodukovatelna nez metody stabilitni zkousky pfi 132 °C.

Tato zkouska je pouzitelna i pro nitrocelulozu s pfidavkem kfidy.
9.6.1.2 Obecné pozadavky

Pro zkousku se musi pouzit nitroceluléza vysusena na obsah vihkosti mensi nez
1,0 %.
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9.6.1.3 Pozadavky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti vysledk

Protoze vysledky zkouSky jsou silné zavislé na zkuSebni teploté, ma byt teplota
zkuSebniho termostatu pravidelné kontrolovana (a v pfipadé nutnosti korigovana)
teplomérem kalibrovanym certifikovanou laboratofi.

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy nesmi u zkousky prekrocit 1,0 minuty (pro hodnoceni shodnosti
se doba zkou$ky odecita kazdou minutu). Jestlize je dosazeno urovné ,pfijatelna®,
muZe byt dana metoda zkouSeni pouzita se dvéma opakovanymi méfenimi. Pokud je
Sy VEtsi, ale nepfesahuje 1,4 minuty (Uroven ,mezni“), zkouska se provede s nejméné
Ctyfmi opakovanymi méfenimi.

Presnost. ProtoZze pfesnost téchto zkousek muze byt v ramci jedné laboratofe jen
obtizné kontrolovatelna, je Zadouci provést porovnavaci zkousky v rdznych
laboratofich.

VesSkeré vysledky, ziskané zuvedené validace stanoveni chemické stability,
a zaznamy o zkuSebni teploté se zdokumentuiji.

9.6.2 ZkusSebni metoda
9.6.2.1 Princip metody

Vzorek nitrocelulozy ve zkuSebni zkumavce, ktera ma ke své vrchni ¢asti pfichyceny
metylvioletovy indikatorovy papirek, je zahfivan na 134,5 °C. Uvolnéné oxidy dusiku
reaguji s papirkem. Doba do Uplné zmény zbarveni papirku na lososové riizové
indikuje stabilitu nitrocelulozy.

9.6.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla, ale ziskané vysledky jsou pouze
semikvantitativni — jednak proto, Zze pozorovani zmeény zbarveni indikatorovych
papirkd je subjektivni, jednak proto, ze kvalita papirki kolisa v zavislosti
na dodavateli a zménach v prabéhu skladovani.

Z vySe uvedenych divodu maji byt podrobnosti tykajici se indikatorovych papirk
dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem a uvedeny ve smlouvé nebo objednavce.
Seznam znamych dodavatell indikatorovych papirkd pro tepelné zkousky Ize nalézt
ve STANAG 4178, Ed. 2, Pfiloha G.

9.6.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Standardizovany metylvioletovy indikatorovy papirek, pfiblizné 70 mm dlouhy
a 20 mm Siroky.

9.6.2.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Temperacni olejova (nebo jina kapalinova) lazefn nebo temperacni kovovy blok
(termostat) majici schopnost udrzet teplotu ve zkumavkach pro zkousky stability
na hodnoté (134,5+0,5) °C. Teplota lazné musi byt sledovana kalibrovanym
teplomérem nebo termoclankem (s presnosti 0,1 °C), ktery je umistén ve zkuSebni
zkumavce naplnéné inertnim materialem (napf. piskem) avlozené do jedné
z teplomérnych jimek. Vnitini praimér kazdé teplomérné jimky v aparatufe musi byt
(19 £ 0,5) mm. Hloubka ponofeni zkuSebnich zkumavek musi byt takova, aby
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nepfecnivaly ovice nez 7 mm nad hladinu lazné. Seznam znamych dodavatell
zkusebnich termostatl Ize nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2, Pfiloha H.

Zkumavky pro zkousky stability vyrobené z bezbarvého tepelné odolného skia,
s vnitfnim primérem pfiblizné 15 mm, vnéjSim primérem 18 mm a délkou 290 mm.
Seznam znamych dodavatelu sklenéného vybaveni pro tepelné zkousky Ize nalézt
ve STANAG 4178, Ed. 2, Priloha H.

Nasypka; kovova nalevka s dlouhym stonkem (k zamezeni elektrostatickych vyboju).

Korkové zatky, kazda s jednim odvzdusnovacim otvorem o priméru 4 mm (pfip.
jinym otvorem se stejnou plochou prufezu).

9.6.2.5 Postup zkousky

Je zakazano dotykat se vzorku a vnitfku zkumavek holyma rukama, pfi pfipravé
vzorku se maji pouZzit rukavice.

Zkouska se provede paralelné se dvéma ¢astmi vzorku nitrocelulozy.

Dvé casti vzorku nitrocelulézy, kazda o hmotnosti (2,5 +0,01) g, se prenesou
do zkuSebnich zkumavek, nejlépe pomoci nasypky. S kazdou zkumavkou se jemné
poklepe, aby se vzorek srovnal, a veSkery material ulpivajici na sténach zkumavek
se setfe dolu. Pokud nitroceluléza zaujima vétsi vySku nez 5 cm, stlaci se na tuto
hodnotu pomoci dfevéné tycky s plochym koncem nebo sklenéné tycinky.

Do kazdé zkumavky se vertikalné umisti indikatorovy papirek tak, aby jeho spodni
konec byl 25 mm nad vzorkem. Zkumavky se pak uzaviou korkovymi zatkami.

Obé zkumavky sevlozi dolazné audrzuji se nateploté¢ (134,5+0,5)°C az
do ukonceni zkousky.

Pro stanoveni doby zkouSky se indikatorové papirky kontroluji po prvnich dvaceti
minutach pobytu vzorkl v lazni a pak kazdych pét minut az do ukoncéeni zkousky.

Pfi kazdé kontrole zmény zbarveni indikatorovych papirkd se zkumavky zpola
vyzvednou z lazné a po kontrole se rychle vrati zpét. Jestlize se zbarveni papirku
v kterékoliv  zkumavce zméni nalososové razové, zkouSka se povazuje
za ukon€enou. Zaznamena se doba zkouSky (napf. jestlize se fialové zbarveni
papirku uplné nezméni béhem 25 minut, ale dojde k tomu za 30 minut, doba zkousky
se zaznamena jako 30 minut).

Je-li dosazeno uvedeného koncového bodu zmény zbarveni nalososové rizoveé
u kteréhokoliv indikatorového papirku, zkouska se zastavi.

9.6.2.6 Uvadéni vysledkd zkousky

Chemicka stabilita nitrocelulézy se uvadi jako nejkratSi zjiSténa doba zkousky
v minutach.

9.7 Stanoveni obsahu popela (Zkouska 7)
9.7.1 VSeobecna ustanoveni
9.7.1.1 Vyznam

Popel je definovan jako zbytek po spaleni nitrocelulézy a nasledném
zpopelnéni/pfezihani pfi zvySenych teplotach.

Stanoveni obsahu popela je zkouSkou Cistoty a vypovida o obsahu nespalitelnych
necistot.
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Provedeni této zkousky neni povinné.

Je popsana pouze jedna metoda pro stanoveni obsahu popela, ktera vSak muze mit
nékolik moznych zpusobu Zelatinace/vyluhovani a spaleni/zpopelnéni/pfezihani
nitrocelulézy.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno standardni metodu stanoveni obsahu
popela (Zkouska 7) pouzit bez zmén zkuSebniho postupu. Ma vsak byt aplikovana
ponékud vysSi maximalni pfipustna mezni hodnota obsahu popela.

9.7.1.2 Obecné pozadavky

Pro zkouSku se musi pouzit nitroceluléza vysuSena na obsah vlhkosti mensi nez
1,0 %.

9.7.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulozy nesmi prekroCit 0,04 % abs. Jestlize je dosazeno urovné
,prijatelna“, maze byt dana metoda zkousSeni pouzita se dvéma stanovenimi. Pokud
je sr vétsi, ale nepfesahuje 0,06 % abs. (urovenn ,mezni“), zkousSka se provede
s nejméné Ctyfmi  opakovanymi meéfenimi. Pokud smérodatna odchylka
opakovatelnosti s, nepfesahuje 0,03 % abs. (Uroven ,vyborna®), je pfipustné provést
analyzu formou jediného stanoveni.

Presnost. Ovéfeni pfesnosti neni u této zkousky nezbytné.

VesSkeré vysledky, ziskané 2z uvedené validace stanoveni obsahu popela,
se zdokumentuiji.

9.7.2 Zkusebni metoda
9.7.2.1 Princip metody

Pfi stanoveni obsahu popela je prvnim krokem Zelatinace nebo vyluhovani
nitrocelulézy, nasleduje spaleni a zpopelnéni/pfezihani pfi vysSich teplotach
a zjisténi hmotnosti zbytku jako popela.

Metoda je prevzata ze STANAG 4178, Ed. 1, Clanek 2.2.
9.7.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla.

9.7.2.3 Chemikalie a €inidla

Tekuty parafin (nebo jiny vhodny material pro zelatinaci nitrocelulézy, napf.
5% ricinovy olej v acetonu, nebo vhodny material pro vyluhovani nitrocelulézy, napf.
65% kyselina dusicna).

9.7.2.4 Pristroje a zafizeni

Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vySssi.

Kelimek nebo platinova miska.

Bunsen(v kahan.

Muflova pec s teplotou (800 £ 50) °C, je-li potfebna.

Exsikator s vysousedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
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9.7.2.5 Postup zkousky

Odvazi se pfiblizné 2 g suché nitroceluldzy a vzorek se vsype do temperovaného
kelimku o hmotnosti W;. Hmotnost vzorku se oznaCi jako Wyc azaznamena
se zaokrouhlena na nejblizsi 0,01 g.

Pro Zelatinaci nitrocelulézy se pfida dostateéné tekuty parafin (nebo jiny vhodny
material — viz €l. 9.7.2.3). Smés se pozvolna zahfivda Bunsenovym kahanem az
do svého vzniceni. Poté se smés necha vyhofet bez dalSiho vnéjSiho zahfivani, az
zUstane jen zuhelnatély zbytek. Béhem zahfivani je nutné se vyhnout rozstfikani
kapalin. Alternativné muze byt nitroceluléza vyluhovana v kelimku kyselinou
dusic¢nou. Pfebytek kyseliny se pak odstrani zahfatim napf. v susarné nebo na topné
desce. Dale je smés ohfivana Bunsenovym kahanem. Je tfeba dat pozor, aby
se smés nevznitila, ¢imz by doslo ke ztratam popela.

Uhlikaté zbytky se prezihaji Bunsenovym kahanem a kelimek se nakonec vlozi
na jednu hodinu do muflové pece s teplotou (800 + 50) °C. Alternativné muze byt
prezihani provadéno Bunsenovym kahanem az do okamziku, kdy nejsou
zaznamenany zadné dalSi zmény v obsahu kelimku.

Nasledné se kelimek prfenese do exsikatoru, kde se ochladi na teplotu okoli a pak
se zvazi (hmotnost Wy).

Pfi kazdé zméné chemickych Cinidel se musi provést slepé stanoveni, ato
za stejnych podminek jako u vzorku nitrocelulozy. Jakykoliv zbytek popela u slepého
stanoveni musi byt odec¢ten od mnozstvi popela zjiSténého pfi stanoveni jeho obsahu
ve vzorku.

9.7.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkt zkousky

Obsah popela v nitroceluléze (ve hmotnostnich %, zaokrouhleno na nejblizsi 0,01 %)
se vypocita z prirGstku hmotnosti kelimku podle vzorce:

% popela = 100 x W, —Wi) (12)
WNC
kde W, je hmotnost prazdného kelimku [g],
W, - hmotnost kelimku a popela [g],
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g].

9.8 Stanoveni obsahu piskovitych éastic (Zkouska 8)
9.8.1 VSeobecna ustanoveni

Obsah piskovitych ¢astic je definovan jako mnozstvi mineralnich latek nerozpustnych
v horké koncentrované kyseliné chlorovodikové i horkém koncentrovaném hydroxidu
sodném, které neprojdou sitem o velikosti ok 0,251 mm nebo ekvivalentnim.
Stanovuje se ve zbytku po stanoveni obsahu popela.

Stanoveni obsahu piskovitych ¢astic je zkouskou Cistoty a bezpec€nosti.
Provedeni této zkousky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno metodu stanoveni obsahu piskovitych
Castic (Zkouska 8) pouzit bez zmén zkuSebniho postupu.
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9.8.2 ZkusSebni metoda
9.8.2.1 Princip metody

Pro stanoveni piskovitych Castic se zbytek po stanoveni obsahu popela nejprve
zahfiva s kyselinou chlorovodikovou, Zzfiltruje se a spali, pak se zahfiva s roztokem
hydroxidu sodného, Zfiltruje a opét spali. Nakonec se proseje pro stanoveni velikosti,
mnozstvi a charakteru zachycenych Castic.

Metoda je prevzata ze STANAG 4178, Ed. 1, kapitola 3.

9.8.2.2 Chemikalie a €inidla

Kyselina chlorovodikova, koncentrovana.

Hydroxid sodny, 50% roztok.

9.8.2.3 Pristroje a zarizeni

Vodni lazen o teploté bodu varu nebo parni lazen nebo topna deska.
Filtracni papir o prméru 9 cm.

Laboratorni susarna s teplotou (100 + 5) °C.

Bunsen(v kahan.

Dvé sita o primeéru pfiblizné 5 cm a velikosti ok 0,422 mm, resp. 0,251 mm.
9.8.2.4 Postup zkousky

Zbytek po stanoveni obsahu popela (Zkouska 7) se vyluhuje v koncentrované
kyseliné chlorovodikové na vrouci vodni lazni (nebo parni lazni nebo topné desce).
Nerozpustny podil se necha usadit.

Kyselina se zfedi stejnym objemem vody a zdekantuje pres filtraéni papir.
Nerozpustné Castice se nasledné splachnou na tento filtr a nadoba i filtr se promyji
horkou vodou.

FiltraCni papir se zachycenymi c¢asticemi se vlozi do pavodni nadobky, vysusi
v suSarné pfi (100 = 5) °C a poté se spali a pfeziha pomoci Bunsenova kahanu az
do odstranéni organickych ¢astic.

Pokud po spaleni zbyva vyznamné mnozstvi nerozpustného podilu, zbytek
se pro odstranéni lehkych kfemic€itych latek zahfiva po dobu 10 minut s 10 ml
vrouciho 50% roztoku hydroxidu sodného.

Roztok se nasledné zfedi a nerozpustny podil piskovitych castic se separuje
opatrnou dekantaci, dalSim zfedénim a filtraci. Castice se splachnou na filtracni
papir a promyvaji se tak dlouho, az jsou prosté alkalii.

Filtr s Casticemi se vrati do nadoby a spali pomoci Bunsenova kahanu.

Pomoci jemného StéteCku z velbloudi srsti se piskovité Castice smetou a proseji
na sité s velikosti ok 0,422 mm a nasledné na sité s velikosti 0,251 mm.

9.8.2.5 Vypocet a uvadéni vysledki zkousky

Obsah piskovitych Castic se uvadi jako mnozZstvi a charakter ¢astic zachycenych
na kazdem siteé.
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9.9 Stanoveni obsahu iontovych necistot (Zkouska 9)

9.9.1 VSeobecna ustanoveni

9.9.1.1 Vyznam

V nitroceluléze mohou byt pfitomny rizné druhy iontovych necistot.

VSechny metody zkousSeni, popsané v této ¢asti standardu, mohou byt povazovany
za zkousKky Cistoty.

Provedeni této zkousky neni povinné.

Pro hodnoceni obsahu rtiznych iontovych necistot (aniontd a kationt() existuje fada
metod zkousSeni. Pro analyzu nitrocelulézy jsou povazovany za relevantni nasledujici
metody:

a) metoda iontové chromatografie (Zkouska 9A), ktera muze byt pouzita
pro hodnoceni fady raznych iontovych nedcistot, které jsou extrahovatelné
horkou vodou (okludované, obtizné rozpustné nebo chemicky vazaneé
necistoty mohou zUstat nezjisténé);

b) metoda gravimetrického stanoveni obsahu siranu (Zkouska 9B), ktera
vyhodnocuje jen pfitomnost latek obsahujicich  siru  (kyselina
sirova / sulfoestery);

c) metoda titracniho stanoveni zbytkové kyselosti (Zkouska 9C) pro hodnoceni
celkovych zbytkovych kyselin;

d) metoda titraCniho stanoveni alkality (Zkouska 9D) vyhodnocuje celkové
zbytkové alkalie. Mldze byt pouzita pro stanoveni mnozstvi uhliitanu
vapenateho v nitroceluléze s pfidavkem kfidy;

e) metoda spektroskopického stanoveni (Zkouska 9E) je schopna stanovit
Sirokou Skalu prvkud. Mize byt pouzita pro hodnoceni mnozstvi uhli€itanu
vapenatého v nitroceluléze s pridavkem kfidy.

V8echny metody stanoveni obsahu iontovych necistot mohou byt u nitroceluldzy
s pridavkem kfidy vyuzity bez zmén zkuSebnich postupa.

9.9.1.2 Obecné pozadavky

Pro zkousku se musi pouzit nitroceluléza vysuSena na obsah vilhkosti mensi nez
1,0 %.

9.9.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku
Nejsou Zadné zvlastni pozadavky.

U v8ech metod analyzy obsahu iontovych necistot ma byt pfinejmensim stanovena
shodnost jako smérodatna odchylka opakovatelnosti s; dvanactinasobné analyzy
téhoz vzorku nitrocelulézy. Je-li to mozné avhodné, ma byt ovéfena rovnéz
pfesnost, napf. srovnanim metod nebo zkouSkami provedenymi v raznych
laboratofich.

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace stanoveni obsahu iontovych necistot,
se zdokumentuiji.
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9.9.2 Metoda iontové chromatografie (Zkouska 9A)
9.9.2.1 Princip metody

Metoda iontové chromatografie je zaloZzena na extrakci iontovych necistot
z nitrocelulézy vafici vodou, nasledované filtraci a analyzou pomoci iontové
chromatografie.

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.9.2.2 Charakteristika metody

lontova chromatografie je pfimou a citlivou metodou pro stanoveni nékolika rdznych
iontovych necistot najednou. Je vhodna pro sledovani dostateCného proprani
nitrocelulézy i kvality vody pouzité ve vyrobnim procesu.

Metoda je pouzitelna jak pro aniontové, tak kationtové necistoty, které potiebuiji
rizné rozdélovaci podminky (kolonu aeluéni cinidlo). Moderni iontova
chromatografie umoznuje sou€asné stanoveni aniontd a kationtu.

lontovou chromatografii lze vyhodnotit pouze iontové necistoty, které jsou
extrahovatelné vafici vodou — okludované, obtizné rozpustné nebo chemicky vazané
necistoty mohou zuUstat nezjistény.

Jestlize maji byt stanovovana mala mnozstvi sodiku, maji byt u€inéna opatfeni, aby
se zamezilo jakékoliv kontaminaci sodikem. Ta zahrnuji pouziti jak Cisté vody
a chemikalii, tak plastovych soucasti misto sklenénych.

9.9.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Deionizovana voda (nebo ekvivalentni kvality) s ovéfenym obsahem iontli mensim
nez 1 mg/l u vSech slozek a mérnym odporem 18 MQ x cm nebo mensim.

Vhodné viceiontové standardni roztoky obsahujici vdechny analyzované ionty (napf.
primarni aniontovy standard s bromidy, chloridy, fluoridy, dusi€nany, dusitany,
fosfore€nany, sirany a/nebo primarni kationtovy standard s ionty vapniku, hofciku,
sodiku, drasliku, lithia, amoniaku).

9.9.2.4 Pristroje a zafizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Systém iontové chromatografie vhodny pro separaci (rozdéleni) a detekci vSech
analyzovanych iontd, napf. s kolonou Dionex AS14 ¢&i AS15 pro anionty a/nebo
Dionex CS16 pro kationty nebo ekvivalentnimi kolonami a pfedfazenymi kolonami od
jinych dodavatell (pfedfazené nebo ochranné kolony jsou standardnim
doporu¢enym zafizenim pro ochranu separacni kolony pfed jemnymi Casticemi ve
vzduchu a organickymi latkami).

Vhodny systém sbéru a zpracovani dat.
Kadinky o objemu 400 ml nebo podobné.
Odmérné banky o objemu 200 ml.

Nalevky s bezpopelnym filtraCnim papirem.

Piskova lazen, topna deska nebo ekvivalentni zafizeni.
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9.9.2.5 Postup zkousky

Do kadinky se odvazi pfiblizné 5 g suché nitrocelulézy a s pfesnosti na nejblizSi 1 mg
se zaznamena jako Wyc. Pfipravi se rovnéz prazdna kadinka pro slepé stanoveni
(vyZaduje se pro ujisténi, ze chemikalie, rozpoustédla, filtraCni prostfedky, sklenéna
aparatura apod. neobsahuji ionty). Musi se dat pozor, aby se vzorek Ci voda
neznecistily zadnymi cizimi ionty.

Do banék se pfida pfiblizné 150 ml deionizované vody a zahfeji se k bodu varu vody.
Var musi trvat 60 minut.

Smés voda/nitroceluléza se pak prefiltruje pfes nalevku s bezpopelnym filtracnim
papirem do 200ml odmérné bariky (objem roztoku Vs = 0,2 |). Pfed doplnénim bariky
na pozadovany objem se filtr proplachne deionizovanou vodou. Odmérna barnka
se zazatkuje a dukladné se protfepe.

Systém iontové chromatografie se kalibruje pomoci viceiontovych standard
s nastavenim nastejny rozsah jako uzkouSenych vzorkll a s pouzitim
certifikovanych hodnot koncentraci standardu (v mg/l).

Vzorky se nasledné analyzuji kalibrovanym systémem iontové chromatografie. Slepé
vzorky nesmi vykazovat zadny vyznamny obsah iontl (musi byt mensi nez 1 mg/l).
Koncentrace v8ech analyzovanych iontd v extraktech nitrocelulézy se zaznamenaji
v mg/l a oznaci se jako C,.

9.9.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkli zkousky

Obsah kazdého z analyzovanych iontd v nitroceluléze (vppm=mg nalkg
nitrocelulézy) se vypocita nasledovné:

ppm iontu i =1 000 x €\ xVg (13)
NC
kde Ci je koncentrace iontu i v roztoku extraktu [mg/l],
Vs - objem roztoku [I] — zde 0,2 |
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],
1 000 - konverzni faktor (mg/g — ppm) = 1 000
[pPm-g/mg].

9.9.3 Metoda gravimetrického stanoveni obsahu siranti (Zkouska 9B)
9.9.3.1 Princip metody

Metoda gravimetrického stanoveni obsahu sirant je zaloZzena na vyluhovani
nitrocelulézy v kyseliné dusiéné, oxidaci sloZzek obsahujicich siru na sirany,
vysrazeni siranu chloridem barnatym a filtraci/vysu$eni/pfezihani/zvazeni vzniklého
siranu barnatého.

9.9.3.2 Charakteristika metody

Tato metoda zkouSeni je pracna a naro€na na ¢as.

9.9.3.3 Chemikalie a €inidla

Kyselina dusi¢na o koncentraci pfiblizné 65 hm. %.

Kyselina chlorovodikova, koncentrovana, o koncentraci pfiblizné 37 hm. %.
Chlore¢nan sodny, p.a.
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Kyselina chlorovodikova o koncentraci 10 obj. %.
Chlorid barnaty, 10% roztok.

9.9.3.4 Pristroje a zafizeni

Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Kadinka o objemu pfiblizné 400 ml.

Piskova lazen nebo topna deska.

Filtracni nalevka s papirovym filtrem.

Porcelanovy filtrani kelimek P2 nebo platinova miska.

Laboratorni susarna s teplotou (100 + 5) °C.

Muflova pec s teplotou (800 £ 50) °C nebo Bunsenuv kahan.

Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
9.9.3.5 Postup zkousky

Do kadinky se odvazi pfiblizné 5 g suché nitrocelulézy a s pfesnosti na nejblizSi 1 mg
se zaznamena jako Wyc. Pfida se 50 ml kyseliny dusi¢né a smés se pomalu zahfiva
na piskové lazni nebo topné desce, dokud se veSkera nitroceluléza nerozpusti
a neprestanou se vyvijet nitrozni plyny.

Béhem pfiblizné péti minut se do roztoku postupné a po malych mnozstvich pfida
(1 £0,1) g chloreCnanu sodného a roztok se pak odpafi do sucha. Zbytek se necha
ochladit. Pfida se 20 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové a 0,5 g chlore¢nanu
sodného a vSe se opét odpafi do sucha. Odparovani se zopakuje s dal§imi 20 ml
kyseliny chlorovodikové a 0,5 g chloreCnanu sodného.

Zlstatek se rozpusti v malém mnozstvi vody a prefiltruje se do kadinky, aby
se odstranily stopy nerozpustnych latek. Filtrat se poté zfedi vodou na objem 200 ml.
Pfidaji se 3 ml kyseliny chlorovodikové o koncentraci 10 obj. % a vSe se zahfeje
k bodu varu. Do vaficiho roztoku se pomalu pfidava 10 ml horkého roztoku chloridu
barnatého. Var pokraCuje béhem pfidavani a pak dalSich pét minut. SrazZenina
se mlze nechat usadit pfes noc.

Srazenina se prfenese do zvazeného porcelanového filtracniho kelimku (jeho
hmotnost se zaznamena jako W;) a promyva se horkou vodou az do odstranéni
chloridd. Kelimek se pak susi v susarné pfi 100 °C po dobu jedné hodiny, pfeziha
se v muflové peci pfi 800°C po dobu 30 minut, necha se 20 minut vychladit
v exsikatoru a zvazi se (hmotnost se zaznamena jako W,). Eventualné se roztok
prefiltruje pres papirovy filtr asrazenina se promyva se horkou vodou az
do odstranéni chloridl. Papir se srazeninou se vysuSi vsuS$arné, pfenese
se na zvazenou platinovou misku (jeji hmotnost je zaznamenana jako W) a pozvolné
se ziha Bunsenovym kahanem (aby zuhelnatél bez vzplanuti) do konstantni
hmotnosti W5.

Pfi kazdé zméné chemickych Ccinidel se musi provést slepé stanoveni, ato
za stejnych podminek jako u vzorku nitroceluldzy. Jakykoliv zustatek u slepého
stanoveni musi byt odecten od jeho velikosti zjisténé pfi stanoveni ve vzorku.
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9.9.3.6 Vypocet a uvadéni vysledkll zkousky

Obsah siran0 v nitroceluléze (jako kyselina sirova, ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejbliz§i 0,01 %) se vypocita nasledovné:

% siran (jako H,SO,) = 42,02 x Wo=W1) (14)
NC
kde Wy je hmotnost prazdneého filtracniho kelimku [g],
W, - hmotnost filtracniho kelimku a siranu barnatého [g],
Whe - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],
42,02 - 100 % x molekulova hmotnost H,SO,4 / molekulova
hmotnost

BaSO, =100 % x 98,08 g/mol / 233,39 g/mol [1].
9.9.4 Metoda titracniho stanoveni zbytkové kyselosti (Zkouska 9C)
9.9.4.1 Princip metody

Metoda titraCniho stanoveni zbytkové Kkyselosti je zaloZzena na rozpusténi
nitrocelulézy v acetonu za u€elem uvolnéni zbytkové kyselosti vlidken, po kterém
nasleduje pfidani vody a titrace roztokem hydroxidu sodného.

9.9.4.2 Charakteristika metody

Metoda se zpravidla pouziva pouze v pfipadé, kdy nitroceluléza nevyhovi stabilitni
zkousce. Pak muze pomoci urcit mozné pfriciny tohoto stavu.

Metoda je z hlediska provedeni pomérné snadna.

Velmi maly obsah zbytkové kyselosti, ktery je obvykle pfitomny ive stabilni
nitroceluléze, nemuze byt stanoven zcela presné.

9.9.4.3 Chemikalie a ¢inidla

Standardni titraéni 0,01M roztok hydroxidu sodného se stanovenym faktorem, aby
byla ziskana prfesna molarita Mnaon.

Etylalkohol, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty.
Aceton, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty.

Vhodny pH indikator, napf. metyloranz, metylCervenn nebo smésny indikator Tashiro
(metylenmodrf a metyl€erven v poméru 10 : 3).

9.9.4.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s pfesnosti 1 mg nebo vyssi.
TitraCni banka o objemu pfiblizné 250 ml.
Odmeérné valce, objem 25 ml a 250 ml.
9.9.4.5 Postup zkousky

Do titraCni barky se odvazi pfiblizné 2 g suché nitrocelulozy (s pfesnosti na nejblizsi
1 mg se zaznamena jako Wyc) a zvlhéi se pomoci 10 ml etylalkoholu.

Pfida se 150 ml acetonu a smés se micha az do uplného rozpusténi nitroceluldzy.
Poté se za stalého michani po kapkach pfida 15 ml vody a michani pokraCuje az
do opétovného rozpusténi vysrazené nitroceluldzy.
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Slepé stanoveni se provede stejnym zpusobem, pouze se vynecha vzorek.

Roztoky v obou bankach (sevzorkem a pro slepé stanoveni) se titruji 0,01M
roztokem hydroxidu sodného do bodu ekvivalence, ktery je detekovan barevnou
zménou pfidaného pH indikatoru. Zaznamenaji se objemy roztoku hydroxidu
sodného v ml spotfebované pfi titraci vzorku (oznacen jako Vs) apfi slepém
stanoveni (oznacen jako Vp).

9.9.4.6 Vypocet a uvadéni vysledkll zkousky

Obsah zbytkové kyselosti v nitroceluléze (ve hmotnostnich  procentech
se zaokrouhlenim na nejbliz§i 0,01 %) se vypocita nasledovné:

% kyselosti (jako H,SO4) = 4,9 x Vs =V8)*Mueon (15)
WNC
kde MnaoH je molarni koncentrace roztoku hydroxidu sodného
[mol/l],
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],
Vs - objem roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného
pfi titraci vzorku [ml],
Vg - objem roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného
pfi slepém stanoveni [ml],
4,9 - 100 % x molekulova hmotnost

H,SO,4/ (2 x 1 000) = 100 % x 98,08 g/mol / 2 000
(faktor 2 pfedstavuje pomér stechiometrickych
oxida¢nich stupnu kyseliny sirové a hydroxidu
sodného, Cinitel 1 000 je konverzni faktor

pro prevod litrd na mililitry).

9.9.5 Metoda titracniho stanoveni alkality (Zkouska 9D)
9.9.5.1 Princip metody

Metoda titracniho stanoveni alkality je zaloZena na extrakci alkalii z nitrocelul6zy
kyselinou chlorovodikovou, po niz nasleduje zpétna titrace roztokem hydroxidu
sodného.

9.9.5.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla.
9.9.5.3 Chemikalie a €inidla

Standardni titracni roztok 0,1M kyseliny chlorovodikové.

Standardni titraéni roztok 0,1M hydroxidu sodného se stanovenym faktorem
pro ziskani pfesné molarity Mnaon-

Vhodny pH indikator (pfi pouZziti manualni titrace), napf. metyloranz, metylCerven
nebo smésny indikator Tashiro (metylenmodf a metylCervern v poméru 10 : 3).

9.9.5.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Sklenény valec s pryzovou zatkou nebo sklenéna lahev s tésnym Sroubovacim
uzavérem, objem pfiblizné 200 ml.

Pipety, objem 50 ml.
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Kadinky, objem 250 ml nebo 300 ml.
Nalevka se suchym papirovym filtrem nebo suchou vatovou ucpavkou.
Konické titracni (Erlenmeyerovy) banky o objemu 100 ml.

Titracni byreta nebo automatické potenciometrické titraCni zafizeni s elektrodou
na meéreni pH.

9.9.5.5 Postup zkousky

Do sklenéné lahve nebo sklenéného valce se odvazi priblizné 5 g suché nitrocelulozy
(s pfesnosti na nejbliz§i 1 mg se zaznamena jako Whyc). Pipetou se pfida 50 ml
kyseliny chlorovodikové a 50 ml vody. Valec nebo lahev se uzavie asmési
se b&hem jedné hodiny ob&as potfepe. Potom se nitrocelulé6za necha usadit. Cista
kapalina nad usazeninou se prefiltruje pfes suchy filtraéni papir nebo suchou vatovou
ucpavku do suché kadinky nebo barky. Prvnich nékolik malo mililitra filtratu se vylije.
Dvacet mililitri ze zUstatku se odpipetuje do titracni bariky.

Slepé stanoveni se provede stejnym zplsobem, pouze se vynecha vzorek.

Roztoky v obou barnkach (sevzorkem a proslepé stanoveni) se titruji 0,01M
roztokem hydroxidu sodného dobodu ekvivalence, ktery je detekovan
potenciometricky (pfi automatické titraci) nebo barevnou zménou pfidaného pH
indikatoru. Zaznamenaji se objemy roztoku hydroxidu sodného v ml spotfebované pfi
titraci vzorku (oznacen jako Vs) a pfi slepém stanoveni (oznacen jako Vg).

9.9.5.6 Vypocet a uvadéni vysledkli zkousky

Obsah alkality v nitroceluléze (jako uhli€itan vapenaty, ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejblizSi 0,01 %) se vypocita nasledovné:

Vg )X M .0

% alkality (jako CaCQO3) = 25,02 x Ve (16)
NC
kde MnaoH je molarni koncentrace roztoku hydroxidu sodného

[mol/l],

Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],

Vs - objem roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného
pfi titraci vzorku [ml],

Vg - objem roztoku hydroxidu sodného spotfebovaného

pfi slepém stanoveni [ml],

100 % x pomérna ¢ast objemu filtratu

(200 ml /20 ml) x molekulova hmotnost CaCO3 /
(2 x 1 000)

(faktor 2 pfedstavuje pomér stechiometrickych
oxidagnich stupiu uhli¢itanu vapenatého a kyseliny
chlorovodikové, €initel 1 000 je konverzni faktor
pro pfevod litrd na mililitry).

25,02

9.9.6 Metoda spektroskopického stanoveni (Zkouska 9E)
9.9.6.1 Princip metody

Metoda spektroskopického stanoveni (ZkouSka 9E) je zaloZzena na vyluhovani
nitroceluldézy v kyseliné dusi¢né, nasledovaném zfedénim a stanovenim vapniku
(a v pfipadé pozadavku idalSich prvk() atomovou absorpéni spektroskopii AAS
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(v zavislosti na pozadované citlivosti se pouzije plamenova nebo elektrotermicka
atomizace) nebo ekvivalentnimi spektroskopickymi metodami, jako je indukéné
vazané plazma — opticka emisni spektroskopie.

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.9.6.2 Charakteristika metody

Tato metoda je pracnéjSi nez titracni stanoveni alkality, ale umoznuje rozliSeni mezi
rdznymi prvky.

Popsany postup popisuje stanoveni prvkl vapniku, sodiku, drasliku, hof¢iku a Zeleza
pouzitim AAS s plamenovou atomizaci. Pro stanoveni jinych prvkd a/nebo pouziti
jinych spektroskopickych metod je nezbytné pfizpusobeni (Uprava) této metody.

Do v8ech roztoku se pro potlaeni ionizace (a tedy zlepSeni citlivosti metody) pfidava
chlorid cesny. Mohou existovat pfipady, kdy pfidavek této latky neni nutny.

Jestlize maji byt stanovovana mala mnozstvi sodiku, maji se ucinit opatreni
k zamezeni jakékoliv kontaminace sodikem. Ta zahrnuji pouziti jak Cisté vody
a chemikalii, tak plastovych soucasti misto sklenénych.

9.9.6.3 Chemikalie a €inidla
Kyselina dusi¢na o koncentraci pfiblizné 65 hm. %, p.a.
Chlorid cesny, p.a., 1% roztok ve vodé.

Redici roztok: 20 ml 65% kyseliny dusiéné a4 ml 1% roztoku chloridu cesného
se doplni destilovanou vodou na objem 1 000 ml.

Standardni roztok pro AAS: 0,100% roztok vapenatych iontd (nebo jinych, které
se stanovuji).

9.9.6.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s presnosti 0,1 mg nebo vySsi.

Erlenmeyerova banka o objemu pfiblizné 50 ml.

Davkovac nebo pipeta o objemu 10 ml (pro kyselinu dusi¢nou).
Piskova lazen nebo topna deska.

Odmeérna banka o objemu 250 ml.

Mikropipeta o objemu 1 ml.

Dilutor (objemova fedicka) pro fedéni vzorku a standardniho roztoku, eventualné
pipety a odmérné bariky.

9.9.6.5 Postup zkousky
Zkouska se provede paralelné se tfemi ¢astmi vzorku nitrocelulézy.

Do Erlenmeyerovych banék se odvazi tfi Casti vzorku suché nitrocelulézy, kazda
o hmotnosti  pfiblizné 0,5g. Hmotnosti se s pfesnosti  na nejbliz§i 0,1 mg
zaznamenaji jako Wyc. Do kazdé bariky se pfida pfiblizné 10 ml kyseliny dusi¢né.
Smés se pomalu zahfiva na piskové lazni nebo topné desce, az se nitrocelul6za
rozpusti a pfestanou se vyvijet nitrézni plyny. Roztoky se nechaji ochladit na teplotu
okoli. Kazdy roztok se pomoci destilované vody kvantitativné pfevede do odmérné
banky; do kazdé se pak pipetou pfida 1 ml roztoku chloridu cesného. Banky
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se nasledné doplni destilovanou vodou na objem 250 ml, ktery se zaznamena jako
VS (VS = 0,25 |)

Vzorek pro slepé stanoveni se pfipravi stejnym zplsobem, pouze se vynecha
vzorek.

KalibraCni roztoky pro stanovovany prvek musi pokryvat pfedpokladany rozsah
koncentraci analyzovaného vzorku a nesmi pfesahovat linearni rozsah pfistroje.
Pro stanoveni vapniku se pfipravi kalibraéni roztoky s obsahem vapniku 0,2 mg/I,
0,5mg/l, 1,0 mg/l a2,0mg/l zfedénim standardniho roztoku fedicim roztokem
v poméru 1:5000, 1:2 000, 1:1000 a1l:500. Cisty fedici roztok se pouziva jako
kalibracni roztok s obsahem daného prvku 0 mg/I.

Spektrometr se obsluhuje v souladu s navodem k pouziti. Pro AAS s plamenovou
atomizaci se jako palivo do hofaku pouZije kombinace acetylen-vzduch a jako zdroj
elektromagnetického zareni vybojka s dutou katodou specifickou pro dany prvek.
Vhodné vinové délky jsou 422,7 nm pro vapnik, 589,0 nm pro sodik, 766,5 nm
pro draslik, 285,2 nm pro hofCik a 248,3 nm pro Zelezo. Hofak a vybojka musi byt
v ¢innosti po dobu nejméné 15 minut pfed nastavenim hofaku do polohy
pro maximalni intenzitu signalu.

Pfistroj se zkalibruje nejméné trojnasobnym promeéfenim kazdého z péti kalibracnich
roztokl. Z hodnot absorbance uvSech péti kalibranich vzorkl se stanovi
odpovidajici linearni nebo nelinearni regresni kalibracni kfivka (zpravidla tak pfimo
ucini software zabudovany ve spektrometru).

Potom jsou nejméné tfikrat proméfeny vSechny tfi roztoky vzorku i vzorek pro slepé
stanoveni. Jestlize se hodnoty absorbance nachazeji nad rozsahem kalibrace,
vzorky se musi jeSté dale zfedit fedicim roztokem a znovu zméfit (toto dodatecné
zfedéni musi byt zohlednéno u hodnoty Vs — napf. stanoveni vapniku v nitrocelul6ze
s pridavkem kfidy obvykle vyZaduje dalSi zfedéni 1 :1 majici za nasledek zménu
této veliCiny na Vs =0,51). Koncentrace vapniku (nebo jiného prvku) v roztocich
vzorku muaze byt odectena pfimo z kalibracni kfivky jako C; v mg/l.

9.9.6.6 Vypocet a uvadéni vysledkli zkousky
Obsah analyzovaného prvku v procentech se vypocita ze vztahu:

% prvku i=0,1 x Vs (17)
NC
kde Ci je koncentrace prvku i v roztoku vzorku [mg/l],
Vs - celkovy objem roztoku [I] — zde 0,25 |,
Wi - hmotnost Casti vzorku nitrocelulozy [g],
0,1 - 100 % / konverzni faktor g — mg = 100 % / 1 000.

Jestlize se v nitroceluléze stanovuje obsah vapniku (jako uhliCitan vapenaty ve
hmotnostnich procentech se zaokrouhlenim na nejbliz§i 0,01 %) a celkovy objem
roztoku vzorku Vs je 0,25 |, pak se schéma vypoctu zjednodusi na:

% vapniku (jako CaCOs) = 0,0624 x Zca (18)
NC
kde Cca je koncentrace vapniku v roztoku vzorku [mg/l],
Wi - hmotnost Casti vzorku nitrocelulozy [g],
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0,0624 - 100 % x 0,25 | x molekulova hmotnost uhli€itanu
vapenateho / (konverzni faktor
g — mg x molekulova hmotnost
vapniku) = 100 % x 0,25 | x 100,09 g/mol /
(1 000 x 40,08 g/mol).

9.10 Stanoveni obsahu oleju a tukd (Zkouska 10)

9.10.1 VSeobecna ustanoveni

9.10.1.1 Vyznam

V minulosti byla zaznamenana kontaminace nitroceluldzy oleji a/nebo tuky.
Stanoveni obsahu oleju a tukd je zkouskou Cistoty.

Tato zkouSka neni povinna, provadi se zpravidla pouze v pfipadé, kdy je podezieni
na takovou kontaminaci.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno metodu stanoveni obsahu oleju a tuk
(Zkouska 10) pouzit bez zmén zkuSebniho postupu.

9.10.1.2 Obecné pozadavky

Stanoveni obsahu oleju a tukd se provadi u materialu ve stavu, v jakém byl dodan,
pfed jeho suSenim C¢&i jakymkoliv dalSim zpracovanim. Eventualné muaze byt
nitroceluléza vysusSena pfi teploté okoli, ale ne pfi vyssi teploté, aby nedoslo k ubytku
znecCistujicich latek.

VSechny Casti sklenéné aparatury, vCetné filtraCniho zafizeni, musi byt ddkladné
ocCistény proplachnutim dichlormetanem a pfed pouzitim zkontrolovany, zda jsou
Cisté. | velmi malé urovné kontaminace (v miligramech) mohou mit zasadni vliv
na konec¢né vysledky zkousky.

9.10.2 Zkusebni metoda
9.10.2.1 Princip metody

Obsah olejli a tukd se vyhodnocuje extrakci vzorku nitrocelulézy dichlormetanem
a naslednym stanovenim olej0 atukl obsazenych vextraktu odpafenim
rozpoustédla, vysusSenim a zvazenim zustatku.

Jedna se 0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.10.2.2 Charakteristika metody

Jako gravimetricka metoda neni Zkouska 10 ani zcela specificka (dichlormetanem
jsou extrahovany ijiné organické latky vC€etné nitrocelulézy s nizkou molekulovou
hmotnosti, které pak zpUsobuji chybné pozitivni vysledky), ani velmi citliva (mala
mnozstvi olejl a/nebo tuku je i pfes peclivou praci obtizné stanovit).

Jestlize existuje podezieni na chybné pozitivni vysledky, je Zadouci dalSi Setfeni.
Zlstatek po extrakci dichlormetanem ma byt bud pfimo analyzovan infraCervenou
spektroskopii, nebo dale extrahovan hexanem s naslednym odparenim rozpoustédel,
zvazenim a infraervenou spektroskopickou analyzou obou zlstatk(. Ziskana
infraervena spektra umozriuji snadné rozliSeni mezi nitrocelul6zou s nizkou
molekulovou hmotnosti (nejintenzivn&jsi absorpce pfi 1655cm™, 1280 cm™,
1055 cm™ a 835 cm™; pouze slaba absorpce v oblasti 3100 cm™ aZ 2 700 cm™)
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a oleji/tuky (prevladajici absorpce v oblasti 3 100 cm™ az 2 700 cm™; ¢asté maximum
kolem 2 930 cm™).

9.10.2.3 Chemikalie a €inidla

Dichlormetan, Cisty.

9.10.2.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Vahy s miskou bez zavésu, s presnosti 10 mg nebo vyssi.
Kadinky o objemu pfiblizné 400 ml (pro odparovani).

Tfi kadinky se pro kazdy zkouseny vzorek nitrocelulézy musi vytemperovat tak, ze
se vlozi do susarny a udrzuji se po dobu nejméné dvou hodin na teploté (70 £ 2) °C.
Pak se vyjmou ze suSarny a az do pouziti se ulozi v exsikatoru.

Sklenéné nebo polyetylenové nadobky s vickem, o objemu pfiblizné 500 ml.
Volumetricky davkovac¢ nebo 200ml pipeta (na dichlormetan).

Mechanicka tfrepacka.

Stficka (na dichlormetan).

Sklenéné nalevky s papirovym filtrem.

Piskova lazen, topna deska nebo parni lazen.

Laboratorni suSarna s teplotou (70 + 2) °C.

Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
9.10.2.5 Postup zkousky

Do dvou sklenénych nebo polyetylenovych nadobek se odvazi casti vzorku vihkeé
nitrocelulézy, kazda o hmotnosti (35,00 +1,00)g. Hmotnosti se s pfesnosti
na nejbliz8i 0,01 g zaznamenaji jako Wc.

Do kazdé nadobky se za pouZiti volumetrického davkovace nebo pipety pfida 200 ml
dichlormetanu a nadobky se peclivé uzaviou vicky.

Do tfeti nadobky se pfida 200 ml dichlormetanu pro slepé stanoveni.

Zkousené vzorky i vzorek pro slepé stanoveni se dikladné tfepou po dobu 30 min az
35 min v mechanické trfepaCce. Energické protiepani je kliCovym prvkem
pro zajisténi fadného kontaktu nitrocelulézy zvlhéené vodou s dichlormetanem.
V opacném pripadé dojde k podstatnému kolisani hodnot vysledkl zkous$ky.

Po protfepani se nadobky pFfemisti do digestofe, kde se pomalu odstrani vicka
a uvolni se tak tlak uvnitf.

Tfi odpafovaci kadinky se zvazi na analytickych vahach. Hmotnosti se s presnosti
na nejbliz8i 0,1 mg zaznamenaji jako Ws; (pro vzorky) a Wg; (pro slepy vzorek).
Kadinky se pak umisti pod sklenéné nalevky s papirovym filtrem.

Obsah nadobek se kvantitativné pfenese do pfislusnych nalevek a vSechny tfi vzorky
se filtruji, dokud filtrat nepfestane odkapavat.

Kadinky se umisti na horky povrch (piskovou lazen, topnou desku) nebo na parni
lazen uvnitf digestofe a obsah se odpafuje do sucha. Pak se pfenesou do susarny
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a susi se po dobu 30 minut pfi teploté (70 £ 2) °C. Nasledné se nechaiji v exsikatoru
ochladit na teplotu okoli.

Na zavér se odpafovaci kadinky zvazi na analytickych vahach. Hmotnosti

vzorek).
9.10.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky
Obsah oleju a tukl se uvadi ve hmotnostnich procentech a vypocita se podle vzorce:

% oleja a tuk( = 100 x [(Wsz _W31)_(W32 _WBl)]

W, x[1—(Tk/100)] (19)
kde Wi je hmotnost ¢asti pavodniho vzorku vihké
nitrocelulézy [g],
Ws1 - pocate¢ni hmotnost kadinky pro vzorek [g],
Ws» - kone&na hmotnost kadinky se vzorkem [g],
Wg1 - pocateCni hmotnost kadinky pro slepy vzorek [g],
Wp> - kone¢na hmotnost kadinky se slepym vzorkem [g],
Tk - celkovy obsah tékavin ze Zkousky 17 [%].

9.11 Stanoveni necistot tepelnymi zkouskami (Zkouska 11)
9.11.1 VSeobecna ustanoveni
9.11.1.1 Vyznam

Jak zkouska pfi 65,5 °C s jodosSkrobovym papirkem (Zkouska 11A), tak Abelova
zkouska pfi 76,6 °C (ZkouSka 11B) jsou zalozeny na extrémné citlivé reakci
oxida¢nich plynu, jako jsou napf. oxidy dusiku, s jodidovym iontem na kousku papiru
napusténém jodidem draselnym a Skrobem (Abellv indikatorovy papirek).

Obé zkousky se mohou vyuzit jako nepfimé zkousky necistot, ale pouze tehdy, kdyz
tyto necistoty degraduji nitrocelulézu a v disledku toho dochazi k vyvinu oxid
dusiku.

Stanoveni necistot tepelnymi zkouSkami neni povinné.

Ziskané vysledky maji pouze semikvantitativni charakter —jednak proto, ze
pozorovani zmény zbarveni indikatorovych papirkd je subjektivni, jednak proto, ze
kvalita papirkd kolisa v zavislosti na dodavateli a zménach v pribéhu skladovani.
Vysledky uvedenych dvou zkouSek nejsou vzajemné porovnatelné, protoze
se provadéji pfi riznych teplotach.
U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno obé metody stanoveni necistot tepelnymi
zkouSkami (Zkousky 11A a 11B) pouzit bez zmén zkuSebnich postup.
9.11.1.2 Obecné pozadavky
Obé tepelné zkousky pouzivaji své vlastni postupy suseni:
a) u zkousky pfi 65,5 °C s jodoskrobovym papirkem se suSeni provadi na parni
lazni pfi teploté 40 °C az 45 °C s péti vzorky o riznych urovnich vlhkosti,
b) u Abelovy zkouSky pfi 76,6 °C se vzorky suSi pfes noc navzduchu pfi
teploté (23 £ 3) °C a relativni vihkosti vzduchu mensi nez 50 %.
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Odchylky od téchto specifikovanych zplsobl suseni jsou pfipustné pouze v pfipadé,
kdyz jsou dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem a uvedeny ve smlouvé nebo
objednavce.

9.11.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledk

Protoze vysledky zkouSek jsou silné zavislé na zkuSebni teploté, musi byt teplota
zkuSebniho termostatu pravidelné kontrolovana (a v pfipadé nutnosti korigovana),
prednostné teplomérem kalibrovanym certifikovanou laboratofi.

Shodnost. Nejsou zadné pozZadavky tykajici se smérodatné odchylky
opakovatelnosti.

Presnost. ProtoZze pfesnost téchto zkousek muze byt v ramci jedné laboratofe jen
obtizné kontrolovatelna, je Zadouci provést porovnavaci zkousky v rdznych
laboratofich.

Veskeré vysledky, ziskané zuvedené validace stanoveni necistot tepelnymi
zkouskami (v€etné zaznamu tykajicich se zkusebnich teplot), se zdokumentuiji.

9.11.2 Zkouska pfri 65,5 °C s jodoskrobovym papirkem (Zkouska 11A)
9.11.2.1 Princip metody

U zkousky s jodoSkrobovym papirkem se vzorek nitrocelulézy zahfiva ve zkusebni
zkumavce pfi teploté 65,5 °C. Zaznamena se doba, za kterou uvolnéné oxidy dusiku
reaguji s jodoskrobovym indikatorovym papirkem (vytvofi se hnédé prouzky).

9.11.2.2 Chemikalie a ¢inidla

Standardizovany jodoskrobovy papirek, pfiblizné 25 mm dlouhy a 10 mm S$iroky.
ProtoZze vysledky zkouSky jsou zavislé na vyrobci a stafi pouzitého indikatorovéeho
papirku, maji byt podrobnosti o ném dohodnuty mezi odbératelem a vyrobcem
nitrocelulézy a uvedeny ve smlouvé nebo objednavce. Seznam znamych dodavatell
indikatorovych papirkd pro tepelné zkousky lze nalézt ve STANAG 4178, Ed. 2,
Priloha G.

Smés glycerol/voda, obsah glycerolu 50 obj. %.
9.11.2.3 Pristroje a zarizeni

Parni lazen s teplotou 40 °C az 45 °C.
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.
ZkuSebni zkumavky pro stabilitni zkousky.

Zkumavky pro zkousky stability vyrobené z bezbarvého tepelné odolného sklia,
s vnitfnim prdmérem pfiblizné 13 mm, vné&jSim prumérem 16 mm a délkou 140 mm.

Korkova zatka, tésné zapadajici, skrz kterou prochazi utésnéna sklenéna tycinka
opatfena platinovym drzakem. Drzak se zhotovi zkroucenim pfiblizné 50 mm
platinového dratku do spiraly slozené ze dvou zavitli. Jako nahradni feSeni Ize pouzit
drzak z nerezové oceli o jmenovitém priméru 1,3 mm (nerezovy svarfovaci drat
s haCkem na konci). Takovy drzak, zasunuty skrz SpiCku plastové mikropipety
a standardni pryzovou zatku s jednim otvorem, umoziuje snadné nastaveni vysky.

Temperacni olejova (nebo jind kapalinova) lazen nebo temperaéni kovovy blok
(termostat) majici schopnost udrzet teplotu ve zkumavkach pro zkousky stability
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na hodnoté (65,5 +0,5)°C. Teplota lazné musi byt sledovana kalibrovanym
teplomérem nebo termoc€lankem (s pfesnosti 0,1 °C), ktery je umistén pfimo v jedné
z teplomérnych jimek. Vnitfni primér kazdé teplomérné jimky v aparatufe musi byt
(17 £ 0,5) mm. Hloubka ponofeni zkuSebnich zkumavek je 57 mm. Lazen se umisti
tak, aby indikatorové papirky byly osvétleny jasnym odrazenym svétlem, ane
svétlem slunecnim.

9.11.2.4 Postup zkousky
Je zakazano dotykat se vzorku a vnittku zkumavek holyma rukama.

SuSeni_vzorku. Jestlize nitrocelul6za obsahuje velky nadbytek vody, jeji Cast
o hmotnosti asi 50 g se vymacka v Cistétm platné nebo ve zdimacim valci. Kolac
se z platna peclivé setre, pficemz nesmi pfijit do styku s rukama. Pak se material
rozprostfe na Cisté papirové podlozky a vysuSi na parni lazni pfi 40 °C az 45 °C.
Potfebnou dobu suSeni je mozno zkratit foukanim pfedem vycisténého (filtrovaného)
vzduchu pfi teploté okoli po dobu pfiblizné 10 minut pfes nadobku se vzorkem
nitrocelulézy ve vhodném drzaku. V suSeni se pokraCuje az do dosazeni
pozadovaného vyhovujiciho obsahu vihkosti, pfi kterém ve zkuSebnich zkumavkach
s péti vzorky dochazi ke kondenzaci vihkosti ve snizujicim se rozsahu, pohybujicim
se od znacného mnozstvi v prvni zkumavce k zadnému ve zkumavce paté, jak
zkouska postupuje. Vhodny stav nitrocelulézy u prvniho vzorku je indikovan tim, ze
nitroceluléza se pfi roztirani lepi na stérku nebo na hedvabny papir ovinuty kolem
prsta.

Priprava vzorkl ve zkumavkach. Odvazi se vzorek o hmotnosti (1,3 +0,01)g
a pfenese se do zkumavky prostfednictvim  papirového valce vloZeného
do vzdalenosti max. 5 cm od jejiho dna; valec se odstrani az po upravé vzorku.
SuSeni nitrocelulézy pokracduje a v intervalech Ctyf az péti minut se vyberou dalsi
vzorky, dokud neni pfipraveno vSech pét zkumavek. Nitroceluléza v kazdé zkumavce
se stlaéi doll nebo protfepe, az zabira prostor do 40 mm ode dna. Rovnéz
se pfipravi zkumavka pro slepé stanoveni bez nitroceluldézy. VSechny zkumavky
se pak uzaviou korkovou zatkou opatfenou indikatorovym papirkem, pficemz horni
polovina kazdého papirku se pred viozenim mezi zavity spiraly platinového drzaku
(nebo do sestavy nerezového drzaku) upevnéného v zatce navihéi smési
glycerol/voda.

Zkumavky se vlozi do lazné a udrzuji se nateploté (65,5 £ 0,5) °C aZz do ukonceni
zkousKky.

Jak zkouSky postupuji, musi byt délici ¢ara mezi vlhkou a suchou ¢asti
indikatorového papirku udrZzovana na urovni spodni hranice povlaku vihkosti na sténé
zkumavky (nedodrzeni tohoto pravidla mize mit za nasledek chybné stanoveni doby
zkousky). Prvni vyskyt zmény zbarveni vihké ¢asti indikatorového papirku se u kazdé
zkumavky povazuje za konec zkouSky a minimalni obdrzena hodnota doby zkousky
musi byt povazovana za vysledek zkousky vzorku. Jakakoliv zména zbarveni, ktera
neni vétsi nez zména zjisténa ve stejné dobé u slepého stanoveni, musi vSak byt
ignorovana.

9.11.2.5 Uvadéni vysledkd zkousky

Vysledek zkousky pfi 65,5 °C s jodoSkrobovym papirkem (doba do zmény zbarveni
indikatorového papirku) se uvadi v minutach.
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9.11.3 Abelova zkouska pfri 76,6 °C (Zkouska 11B)
9.11.3.1 Princip metody

U Abelovy zkousky pfi 76,6 °C se vzorek nitroceluldzy zahfiva ve zkusebni zkumavce
pfi teploté 76,6 °C. Zaznamena se doba, za kterou uvolnéné oxidy dusiku reaguiji
s jodoSkrobovym indikatorovym papirkem (vytvofi se hnédé prouzky).

Metoda je popsana v DEFSTAN 13-189 a STANAG 4178, Ed. 1, kapitola 10.
9.11.3.2 Popis metody

ZkuSebni metoda se musi provadét s pouzitim chemikalii, Cinidel, pFistrojového
vybaveni, postupu a uvadéni vysledkd, jak je uvedeno v DEFSTAN 13-189.

Pouzit se mize pouze standardizovany jodoSkrobovy papirek dodavany spole¢nosti
QinetiQ Ardeer. Vyroba téchto papirkd je patentovanym procesem QinetiQ Ardeer,
ktery pro zajisténi jejich konzistentni citlivosti zahrnuje kalibraci standardni
stfelivinou.

9.12 Stanoveni viskozity (Zkouska 12)

9.12.1 VSeobecna ustanoveni

9.12.1.1 Vyznam

Viskozita, ktera se uvadi v centipoisech (cP), je méfitkem pramérného stupné

Vigwiv s

vlastnost nitrocelulézy. Do urcité miry koreluje s jeji zpracovatelnosti.
Provedeni této zkousSky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno uvedenou metodu stanoveni viskozity
pouzit bez zmén zkusebniho postupu.

9.12.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni viskozity se musi pouZzit vysuSena nitroceluléza s obsahem vilhkosti
mensim nez 1,0 %.

9.12.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitroceluldzy nesmi u typickych smési nitrocelulozy prekrocit 0,5 s. Jestlize je
dosazeno urovné ,pfijatelna“, mize byt dana metoda zkou$eni pouzita s jednim
stanovenim. Pokud je s, vétSi, ale nepfesahuje 0,8 s (Uroveri ,mezni“), zkouska
se provede s nejméné dvéma opakovanymi méfenimi. Kazdé stanoveni / opakované
méfeni znamena méfeni zvlast pfipraveného roztoku s alespon tfemi ocelovymi
kulicCkami padajicimi roztokem, CimZ se ziskaji nejméné tfi udaje o dobé padu
pro kazdy vzorek.

Pfesnost. ProtoZe pfesnost téchto zkousek muize byt v ramci jedné laboratofe jen
obtizné kontrolovatelna, je zadouci provést porovnavaci zkousky v rdznych
laboratofich.

Jestlize se provadi kalibrace viskozimetru, doporuCuje se ziskané hodnoty konstanty
viskozimetru K zaznamenat v diagramu kvality.

Veskeré vysledky, ziskané pfi uvedené validaci stanoveni viskozity, se zdokumentuiji.
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9.12.2 Zkusebni metoda
9.12.2.1 Princip metody

Viskozita se stanovuje méfenim doby potfebné pro vertikalni pad ocelovych kuli¢ek
stfedni velikosti definovanou vySkou sloupce roztoku nitrocelulézy o definované
hustoté a teploté.

9.12.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna arychla aje tak vhodna pro kazdodenni
zkousky vétsiny kvalitativnich tfid nitrocelulozy.

Nékteré kvalitativni tfidy nitroceluldzy, napf. urCené pro lakové prachy nebo
dvouslozkové tuhé pohonné hmoty, mohou mit tak nizkou viskozitu, ze doba padu
kuliCek je velmi kratka (pod 5 s) a nemuUze byt stanovena s dostate¢nou pFesnosti.
V takovém pfipadé neni popsana zkuSebni metoda vhodna a méla by se pouZzit
alternativni zkouska viskozity, napf. Hépplerovym viskozimetrem dle CSN EN ISO
14446.

9.12.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Etylalkohol, Cisty. Doporu¢eny obsah mezi 94,7 obj. % az 96,4 obj. % (nebo mezi
92,0 hm. % az 94,7 hm. %), bez pfidaného denatura¢niho Cinidla. Jestlize smluvni
dohoda nebo zakonné pfedpisy pozaduji uZiti jiné kvalitativni tfidy etylalkoholu
a/nebo pouziti denaturacni latky, musi se zdokumentovat obsah alkoholu, stejné jako
druh a obsah denaturaéniho €inidla.

Aceton, nejméné 99%, Cisty nebo ekvivalentni Cistoty, pfipadné podle poZadavki
smluvni dohody.

9.12.2.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.
Bariky o objemu 250 ml nebo 300 ml s tésnici zatkou.

Michaci zafizeni schopné takového promichavani, Ze material bude v zafizeni spiSe
protékat, nez se misit se vzduchem (napf. otacejici se kotou¢ s nadobkou
upevnénou pod uhlem 45° k roviné otaceni).

Kuli¢kovy viskozimetr (nebo schvaleny rovnocenny). Viskozimetr se sklada ze
sklenéné trubice o délce 356 mm a vnitfnim priméru 25 mm. Je-li pouzita oteviena
trubice, pak jeji spodni konec je uzavien tésnici zatkou odolnou vuci rozpoustédiu.
Pfiblizné 50 mm od kazdého konce jsou na trubici vyryty dva krouzky vytvarejici dvé
rysky ve vzajemné vzdalenosti 254 mm.

Ocelové loziskové kulicky o prdméru 7,93 mm az 7,95 mm a hmotnosti 2,025 g az
2,045 g.

Termostat s vodni lazni schopny udrzet teplotu lazné na hodnoté (25 % 0,2) °C.
V lazni maze byt umisténo i vice viskozimetra.

Stopky nebo jiné Casomérné zafizeni srozliSenim 0,1 s nebo vy$Sim, pfipadné
svételna hradla vhodna pro méfeni doby padu kulic¢ek.

9.12.2.5 Kalibrace

Pro kalibraci kuli¢ek se trubice viskozimetru naplni referenénim olejem nebo
roztokem o znamé viskozité (cukr, glycerol apod.), vlozi se dolazné udrzované
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na teploté (25 + 0,2) °C a temperuje se az do ustaleni teploty obsahu viskozimetru.
Kuli¢ky se poté nechaji postupné padat trubici viskozimetru a zaznamenava se doba
t prichodu mezi obéma vyrytymi ryskami.

Nasledné se vypocita konstanta viskozimetru K pomoci vzorce:

nref

Ks ——MW—— (20)
tx (ps = Pref )
kde K je konstanta viskozimetru [cP-ml/s-g],
Nref - viskozita referenéniho roztoku [cP],
t - doba padu kulicky [s],
Ps - hustota kuli¢ek pfi 25 °C [g/ml],
Pref - hustota referen¢niho roztoku pfi 25 °C [g/ml].

K vlastni zkouSce se vybere jedna kuliCka, ktera se peclivé proméfi a zvazi. Dalsi
kulicky musi mit pfiblizné stejnou hmotnost a musi byt zkalibrovany dle uvedeného
postupu. Pfi zkouSsce mohou byt pouzity pouze ty kuliCky, které maji konstantu
K v rozmezi £5 % od prvni vybrané kulicky.

9.12.2.6 Postup zkousky

Do banky se vloZi ¢ast vzorku suché nitrocelulézy o hmotnosti (20 + 0,01) g. Prida
se 20 g (nebo 25 ml) etylalkoholu a smés se pozvolna protiepe, aby doSlo k jejimu
dikladnému zvlihéeni. Pak se pfida 160 g (nebo 206 ml) acetonu a nadobka
se uzavie tésnici zatkou. Nadobka se pfichyti k michacimu zafizeni avSe
se promichava az do vzniku vizualné homogenniho roztoku (typicka doba michani je
kolem &tyf hodin).

Spodni konec trubice se v pfipadé potifeby tésné uzavie zatkou odolnou vUdi
rozpoustédlu. Trubice se naplni roztokem nitrocelulézy az do vySky minimalné
25 mm nad horni rysku. Horni ¢ast se uzavie zatkou, aby se zabranilo odparovani
acetonu v pribéhu nasledujicich krokl. Pro dosazeni rovnovahy se poté trubice
na dobu nejméné jedné hodiny viozi do |azné s teplotou udrzovanou na (25 + 0,2) °C.

Pokud neni lazen prihledna, tak se po skonceni temperovani trubice vyjme z lazne,
otfe do sucha a uchyti ve vhodném stojanu do vertikalni polohy.

Je-li lazen prahledna, zkouSka se provede s trubici ponofenou do této lazné.

Horni zatka se odstrani a vrchni €ast roztoku nitrocelulézy v acetonu se promicha
sklenénou ty€inkou pro ujiSténi, Ze se béhem temperovani nevytvofila na jeho
povrchu pevna krusta.

Dvé nebo vice kalibrovanych ocelovych kuli¢ek se z mista co nejbliz§iho hladiné
roztoku nechaji jednotlivé padat roztokem a stopkami se zaznamenava doba
prichodu mezi horni a dolni ryskou.

V pfipadé potfeby se musi upravit osa trubice, aby kulicky padaly jejim stfedem,
¢imz se prokaze jeji pozadovana vertikalni poloha.

Zaznamena se aritmeticky primér (v sekundach) dob potfebnych k padu kuli¢ek od
horni rysky po spodni rysku na valci.
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9.12.2.7 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky

Viskozita nitrocelulézy se uvadi v centipoisech se zaokrouhlenim na nejblizsi 0,1 cP
a vypocita se z prumérného €asu dle vzorce:

viskozita n =t x K x (os — pL) (21)

je viskozita roztoku nitrocelulézy [cP],
konstanta viskozimetru [cP-ml/s-g],

- primérna doba padu kulicky [s],
S - hustota kuli¢ek pfi 25 °C [g/ml],
hustota kapaliny pfi 25 °C [g/ml],
(typicka hodnota je 0,82 g/ml pro 10% roztok
nitrocelulézy ve smési aceton/etylalkohol).

kde

S

DD~

=
1

Alternativné muze byt vysledek uvadén jako primérna doba padu v sekundach.
Potom neni vyzadovana zadna konstanta viskozimetru K, ale pfesto musi byt kulicky
podrobeny kalibraci.

9.13 Rozdéleni molekulovych hmotnosti (Zkouska 13)
9.13.1 VSeobecna ustanoveni
9.13.1.1 Vyznam

Rozdéleni molekulovych hmotnosti (nebo rozdéleni stupné polymerizace) je
dulezitou polymerni vlastnosti nitrocelulézy.

Popisovana metoda (ZkousSka 13), zalozena na chromatografickych metodach
GPC/SEC, neposkytuje absolutni hodnoty molekulovych hmotnosti — vSechny
vysledky jsou vztazeny k pouzitému kalibraénimu standardu.

Na rozdil od zkousky viskozity stanovuje tato metoda rozdéleni stupné polymerizace.
Tato informace mulze pfispét k pochopeni fyzikalnich vlastnosti nitroceluldzy a latek
obsahuijicich nitrocelulozu.

Provedeni této zkousky neni povinné.

Pro stanoveni rozdéleni molekulovych hmotnosti je uvedena pouze jedna metoda,
kterou je mozno bez zmén zkuSebniho postupu pouzit i u nitroceluldzy s pfidavkem
kridy.

Metoda je velmi vhodna pro srovnavaci zkousky vramci jedné laboratofe. PFi
pozadavku na porovnani mezi riznymi laboratofemi musi byt v§echny kroky daného
postupu, zvlasté pfiprava vzorku (zpUsob a doba suSeni a rozpousténi) a uspofadani
zkousky (kolony, kalibracni standard, typ detektoru), ve vSech laboratofich totozné.

9.13.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni rozdéleni molekulovych hmotnosti se ma pouzit vysuSena
nitroceluléza s obsahem vihkosti mensim nez 1,0 %. SuSeni ma probihat za mirnych
podminek, aby se minimalizovala degradace nitrocelulézy (atak zmensSeni
molekulové hmotnosti). Pro porovnavaci zkousky v riznych laboratofich se musi
pouzit vzdy stejny zpusob suSeni; doporucCuje se susit jeden gram vihkého vzorku
na papirové podlozce v susarné s teplotou 60 °C po dobu dvou hodin.
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9.13.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Pfed zahajenim zkou$ek nitrocelulézy se musi ovéfit spravna funkce pfistroje
méfenim nejmeéné jednoho certifikovaného polystyrenového standardu. Smérodatna
odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobného méfeni  certifikovaného
polystyrenového standardu nesmi u hmotnostné stfedni molekulové hmotnosti My,
a polydisperzity M\/M, prekrocCit 5 %. Z hlediska pfesnosti metody ma byt ziskana
hodnota My, v rozmezi £5 % certifikované hodnoty.

Shodnost u zkou$eni nitrocelulézy. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s;
dvanactinasobného stanoveni hmotnostné stfedni molekulové hmotnosti M,, stejného
vzorku nitrocelulézy nesmi prekrocit 5 %.

Presnost u zkouSeni nitrocelulézy. ProtoZe neexistuje zadny standard nitroceluldzy,
prfesnost téchto zkouSek mlze byt vramci jedné Ilaboratofe jen obtizné
kontrolovatelna a je Zzadouci provést porovnavaci zkousky v rliznych laboratofich.

Veskeré vysledky, ziskané pfi uvedené validaci stanoveni rozdéleni molekulovych
hmotnosti, se zdokumentuiji.

9.13.2 ZkusSebni metoda
9.13.2.1 Princip metody

Pro kvantitativni stanoveni rozdéleni molekulovych hmotnosti ve vztahu k danému
standardu (napf. polystyrenu) se pouziva GPC/SEC analyza roztoku nitrocelul6zy
vyuzivajici koncentracni detektor (refraktometricky nebo UV/VIS).

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.13.2.2 Charakteristika metody

viiwv s

poskytuje dalSi informace, které mohou souviset s fyzikalnimi vlastnostmi
nitrocelulézy a latek obsahujicich nitrocelulozu.

Kromé toho zkouska rozdéleni molekulovych hmotnosti vyZaduje konzistentni pfistup
obsluhy pfi vyhodnoceni dat (nastaveni zakladni linie a integraci), aby se ziskaly
spolehlivé a porovnatelné vysledky. ZkouSka se muze pouzit pro pravidelné
vyhodnocovani rozdéleni molekulovych hmotnosti nitrocelulézy.

Protoze GPC/SEC separacni metoda je citlivd nateplotu, maji byt kolony
a predevS§im detektory (hlavné refraktometrické) udrzovany na stejné konstantni
teploté. Jestlize se jako rozpoustédlo pouzije tetrahydrofuran, pak ma byt pouzita
teplota o pfiblizné 5 °C az 10 °C vysSSi nez teplota v laboratofi (typicky 35 °C).

Rozdéleni molekulovych hmotnosti je charakterizovano statistickymi momenty
rozdéleni. Typicky se pouZzivaji tfi, které jsou definovany jako:

pocCetné stfedni molekulova hmotnost Mn=3Ci/ (3Ci/ M),
hmotnostné stfedni molekulova hmotnost Mw =>CM;/ >C;,
z-stfedni molekulova hmotnost M, = YCiM? / SCM,

kde C; je koncentrace molekul o molekulové hmotnosti M; v distribuénim intervalu i.
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Pro charakterizaci rozdéleni molekulovych hmotnosti jsou potfebné vSechny ffi
momenty. M, je citlivy nafrakci s nizkou molekulovou hmotnosti, M,, na frakci
se stfedni molekulovou hmotnosti a M, na frakci s vysokou molekulovou hmotnosti.

Kvali vétSim podilim sloZek s nizkou a vysokou molekulovou hmotnosti muze byt
u nitrocelulézy rozdéleni molekulovych hmotnosti velmi Siroké. Sitka rozdéleni je
vyjadfena polydisperzitou (pomérem M,/M,). Tato vlastnost je do urCité miry
v korelaci se zpracovatelnosti nitrocelulézy a ovlivituje vlastnosti vyrabénych
vybusnych latek.

9.13.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Tetrahydrofuran, Cistoty chemikalie pro HPLC, stabilizovany butylhydroxytoluenem
v doporucené koncentraci 100 ppm. Pro zajisténi konzistentnich podminek stanoveni
molekulové hmotnosti ma byt koncentrace butylhydroxytoluenu udrzovana
na konstantni urovni, pfipustné jsou hodnoty nizSi nez 250 ppm. Muze se pouzit
i nestabilizovany tetrahydrofuran (zejména pfi UV/VIS detekci), ale je tfeba zabranit
narustu koncentrace peroxidu. Koncentrace stabilizatoru ma vliv na vypoctena
rozdéleni molekulovych hmotnosti, aproto ma byt peclivé kontrolovana.
Pro porovnavaci zkousky v riznych laboratofich musi byt druh stabilizatoru a jeho
obsah stejné.

Kalibra¢ni standardy — minimalné osm riznych certifikovanych a uzce rozdélenych
polystyrenovych standardu pro rozsah od méné nez 1 000 daltont (Da) az po vice
nez 1 000 000 daltond.

Certifikovany polystyrenovy standard se Sirokym rozdélenim molekulovych
hmotnosti.

9.13.2.4 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 1 mg nebo vyssi.

Zafizeni pro GPC/SEC (vCetné HPLC pumpy, injektoru nebo automatického
vzorkovace a ohfivace kolony) s koncentracnim detektorem (refraktometrickym nebo
UV/VIS) schopnym Fizeni teploty.

Kolony, jejichZ zvolené usporadani musi oddélit/odliSit uzce rozdélené polystyrenove
standardy (viz ¢lanek 9.13.2.3). Doporucuje se pouzit dvé sériové napojené kolony
s naplni polystyren-divinylbenzen (délka 30 cm, smésna pérovitost 10 um). Jsou
mozna i jina usporadani kolon, napf. vice nez dvé kolony se smésnou porovitosti
nebo nejméné tfi kolony s riznymi pérovitostmi (napt. 10° A + 10° A + 10° A).

Banky, uzaviené zatkami, vyrobené z tmavého skla.
9.13.2.5 Kalibrace

Systém GPC/SEC musi byt podroben kalibraci za pouziti Uzce rozdélenych
polystyrenovych standardu.

Vztah elu¢niho objemu pfi maximu piku M, kazdého standardu a molekulové
hmotnosti  se zjisti z vytvofeného kalibracniho grafu (kfivky) zavislosti M,
na retencnim ¢asu tg.

Ma se provést nejméné osmibodova kalibrace za pouziti polystyrenovych standardu
s uzkou polydisperzitou a znamou koncentraci (doporu€uje se 1,5 mg/ml). Ty maji
pokryt rozsah molekulovych hmotnosti typickych pro nitrocelulézu (s typickym
Mp = 580 Da az 7 500 000 Da) a maji byt v mezich dynamického rozsahu kolon.
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Standardy maji byt za¢lenény do jedné fady spolecné se vzorky nitrocelulozy.

KalibraCni kfivka se ma fidit pfiblizné linearnim vztahem (doporuCuje se vyuziti
polynomu prvniho nebo tfetiho Fadu).

Na obrazku 3 je znazornéno prekryti dvou refraktometrickych chromatogramd,
kazdého s péti rozdilnymi certifikovanymi Uzce rozdélenymi polystyrenovymi
standardy pro kalibraci. Vysledné kalibracni body jsou popsany pomoci polynomu
tfetiho Fadu.
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OBRAZEK 3 - Piekryti dvou refraktometrickych chromatogramui pfi kalibraci

Do validace kalibrace ma byt zaclenén certifikovany polystyrenovy standard
s Sirokym rozdélenim molekulovych hmotnosti. Jeho rozdéleni molekulovych
hmotnosti ma byt stanoveno z kalibraéniho grafu. Hodnoty M, a M,, a polydisperzity
Mw/M, maji s toleranci £5 % odpovidat certifikovanym hodnotam.

9.13.2.6 Postup zkousky

Pfipravi seroztok suché nitroceluldozy v tetrahydrofuranu o koncentraci
(1,5 £ 0,02) mg/ml, napf. odvazenim (375 +5) mg suché nitrocelulézy do bariky,
pridanim 220 g (nebo 250 ml) tetrahydrofuranu a uzavienim bariky zatkou.

Roztok nitroceluldzy se ma nechat odstat pfi teploté okoli (20°C az 25 °C)
s pravidelnym (dennim) protfepanim, ato az do uplného rozpusténi. Doba
do uplného rozpusténi (jak je indikovana napf. konstantni plochou piku nebo
konstantni molekulovou hmotnosti) se mezi jednotlivymi kvalitativnimi tfidami
nitrocelulézy liSi a musi pro né byt stanovena zvlast. U nitrocelulézy pro lakové
prachy muze byt potfebnych az sedm dni.

RychlejSi zplUsoby rozpousténi se mohou pouzit za podminky, Ze se prokaze
dosazeni ekvivalentnich vysledkl. V nékterych pfipadech se ukazala jako vhodna

metoda zaloZena na michani magnetickym michadlem za zvySené teploty (pfiblizné
40 °C) po dobu krat$i nez jedna hodina.
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Vzorky nitrocelulézy a polystyrenové standardy se potom vlozi do odpovidajicich
vialek a analyzuji se pfistrojem pro GPC/SEC s kolonami a detektory pfi zkuSebni
teploté. U usporadani se dvéma kolonami se doporucuje rychlost prutoku elu¢niho
Cinidla (tetrahydrofuranu) 1 ml/min a objem nastfiku vzorku 100 pl.

Musi se provést minimalné tfi opakované nastfiky; pro zlepseni reprodukovatelnosti
se doporucuje vice opakovanych méfeni.

9.13.2.7 Vyhodnoceni dat a uvadéni vysledkl zkousky

Pro standardy ivzorky ma byt sestrojena zakladni linie mezi dvéma plochymi
oblastmi kfivky obklopujicimi pik.

Zvlastni pozornost ma byt vénovana umisténi zakladni linie a mezim integrace
(viz obrazek 8). U vysokych molekulovych hmotnosti se doporuCuje pouzit mez
integrace vychazejici z 1 % vySky piku (na obrazku 4 oznaceno jako bod 2a); poloha
meze integrace u nizkych molekulovych hmotnosti (na obrazku 4 oznaceno jako 2b)
je vazana naretenc¢ni Cas, ktery odpovida molekulovym hmotnostem polymernich
slozek (napf. v rozmezi 1 500 Da az 4 000 Da, které odpovida mnozstvi od 5 az 6
do 14 az 15 glykosidovych jednotek s obsahem dusiku 12,6 hm. %). Mez integrace
na strané nizkych molekulovych hmotnosti se nesmi prekryvat s nastavenim
zakladni linie. To nastava v pfipadu, kdy se chromatogram nevraci na zakladni linii
pred tzv. elu€nimi piky na konci chromatogramu, a muze to mit vétsi vyznam pfi
analyze vzorkl staré nitrocelulézy se zvySenym podilem produktd o nizké
molekulové hmotnosti.

Priklad detailll sestrojeni zakladni linie jsou znazornény na obrazku 5. Pfed jejim
nastavenim ma byt zprimérovanim potlacen Sum, ato v obou oblastech nastaveni.
Pokud toho software neni schopen, ma byt zakladni linie nastavena na bod
chromatogramu, ktery se stanovi jako stfedni poloha amplitudy Sumoveého signalu.

V nékterych pfipadech nemusi software GPC/SEC umoziiovat nezavislé nastaveni
zakladni linie a mezi integrace. Proto se pfi pofizovani GPC/SEC softwaru dlrazné
doporucuje zvolit ten, ktery poskytuje moznost takového nezavislého nastaveni.

Rozdéleni molekulovych hmotnosti se uvadi v hodnotach M,, M,,, M; a polydisperzity
Muw/Mh.

Maji byt uvedeny vSechny relevantni parametry zkousky, pfedevSim z hlediska
pripravy vzorku (zpUsob suSeni a rozpousténi, doba a teplota) a usporadani zkousky
(separacni kolony, kalibraéni standard, typ detektoru), arovnéz podrobnosti
o vyhodnoceni dat (metoda integrace).

90



COS 137605

1. vydani

16
l‘:\“
14 b [
[ 1. krok
{1 Sestrojeni zakladni linie s vyuzitim oblasti
12 | | elu¢niho diagramu la a 1b.
2 r |
|
/ | 2. krok
|| | Definovani mezi integrace od 2a do 2b.
10 | ( |
| |
|II |
2 8 F f |
£ 2a | | 2
2 | ; ’, I
& 6 F ,' |
B | | ; |
= { 1
E‘J 4 I f \ I
n o / \
| \ |
A~ L I /" \\I ,:’\'
e M s v i O AA
ot ¥ I S I w_)
1a | | 1b
Zakladni linie
3 6 9 12 15 18 21 24 27
Elu¢ni objem nebo reten¢ni ¢as
OBRAZEK 4 - Dvoustupnovy postup vyhodnoceni dat
12 T T
2a ‘1'
1 [
] l.‘
1 N
11 1 l’
I\
AW
= [l1{Vv
£ N l
£ Ji1a
§ N \ n.} 'ul V
]
% 1 Il;'lx\\‘\ (,an\"\ 'l"l’l
& I |,"\/|"(| \ - \ TR
2 Vv "'I‘,\."n Anl '\/‘ N Naa VU
= u VYV [\~ 14/} W aA AN AN/ | A v '
3 [ B AVA RS Ayt Vo 1L B ATAVATITAL
S Y hv'v |.'J~' "-L____
’ % . T Haws
f /
09 . ‘,‘
1a .
] Zékladni linie
]
1
0 8 1 1 1 . 1
6 7 8 9 10

Elu¢ni objem nebo reten¢ni ¢as

OBRAZEK 5 - Podrobnosti sestrojeni zakladni linie

91

1"



COS 137605
1. vydani

9.14 Stanoveni jemnosti (Zkouska 14)

9.14.1 VSeobecna ustanoveni

9.14.1.1 Vyznam

Jemnost je nepfimym méfitkem délek viaken nitrocelulozy.

Tato zkou$ka, nékdy oznaCovana téz jako sedimentacni, je dulezita pro monitorovani
vyrobniho procesu (kontrola procesu rozmélnéni).

Provedeni zkousky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno uvedenou metodu stanoveni jemnosti
pouzit bez zmén zkuSebniho postupu.

9.14.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni jemnosti se musi pouzit vysuSena nitrocelul6za s obsahem vilhkosti
mensim nez 1,0 %.

9.14.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulozy nesmi u typickych smési nitroceluldézy prekrocit 1,5 ml. Jestlize
je dosazeno urovné ,pfijatelna“, muze byt dana metoda zkous$eni pouzita s jednim
stanovenim. Pokud je s, vétSi, ale nepfesahuje 2,1 ml, zkouska se provede
s nejméné dvéma opakovanymi méfenimi.

Presnost. ProtoZe pfesnost téchto zkousek muize byt v ramci jedné laboratofe jen
obtizné kontrolovatelna, je Zzadouci provést porovnavaci zkousky v rdznych
laboratofich.

Veskeré vysledky, ziskané pfi uvedené validaci stanoveni jemnosti, se zdokumentuiji.
9.14.2 Zkusebni metoda
9.14.2.1 Princip metody

Stanoveni jemnosti (ZkouSka 14) je zaloZeno na vytvofeni vodné suspenze
nitrocelulézy s naslednym usazenim vlaken v odmérném valci azaznamenani
objemu zabraného vlakny nitrocelulézy po pfedepsané dobé usazovani.

Postup zkouSky odpovida stanoveni velikosti/délek vlaken sedimentacni metodou
popsanou Vv kapitole 6 STANAG 4178, Ed. 1.

9.14.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna arychla aje tak vhodna pro kazdodenni
zkousky nitroceluldzy.

9.14.2.3 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s presnosti 10 mg nebo vyssi.

Odmérné valce o objemu 250 ml, zazatkované, s délenim po 2 ml.
9.14.2.4 Postup zkousky

Do odmérného valce se odvazi (10 + 0,01) g suché nitroceluldzy.
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Pfida se 100 ml az 150 ml destilované vody. Odmérny valec se uzavie zatkou
a energicky se protfepava vertikalnimi pohyby po dobu nejméné 30 sekund. Mize
se pouzit rotac¢ni valcové michadlo s pfiblizné 14 az 20 otackami za minutu po dobu
nejméné 15 minut, pficemz tento zplsob poskytuje lepSi shodnost vysledkid nez
rucni protfepavani.

Pak se zatka odstrani a spole¢né s vnitfnimi sténami valce se omyva vodou, dokud
objem suspenze nedosahne 250 ml. Zatka se vrati na plvodni misto a obsah valce
se necha jednu hodinu odstat.

Po odstani se odecte objem zabrany nitrocelulézou (v mililitrech).

9.14.2.5 Uvadéni vysledkd zkousky

Vysledek stanoveni jemnosti se uvadi jako objem v mililitrech (se zaokrouhlenim
na nejblizsi ml).

9.15 Stanoveni aglomerati (Zkouska 15)

9.15.1 VSeobecna ustanoveni

9.15.1.1 Vyznam

ZkouSkou mulze byt stanovena c&ast nitrocelulézy, ktera je pfitomna ve formé
aglomeratu.

Provedeni této zkousky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kFidy je mozno uvedenou metodu stanoveni aglomeratu
pouzit bez zmén zkusebniho postupu.

9.15.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni aglomeratu se zpravidla pouziva vysuSena nitrocelul6za s obsahem
vlhkosti mendim nez 1,0 %. DalSi moznosti je provedeni zkouSky s vihkou
nitrocelulézou; v takovém pripadé se vS8ak musi vysledek opravit na obsah vihkosti.

9.15.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Nejsou zadné zvlastni pozadavky.

DoporucCuje se v8ak vyhodnoceni shodnosti metody jako smérodatna odchylka
opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz vzorku nitrocelulézy. Pro material
s celkovym obsahem aglomeratd do 5 % ma byt typicka hodnota s, kolem 0,5 % abs.

VeSkeré vysledky, ziskané zuvedené validace stanoveni aglomeratd,
se zdokumentuiji.

9.15.2 Zkusebni metoda
9.15.2.1 Princip metody

PFi stanoveni aglomerat se nitrocelul6za protfepe ve vodé, aglomeraty se precedi
pres sito, promyji, vysusi a zvazi.

9.15.2.2 Charakteristika metody

Metoda je z hlediska provedeni snadna arychla aje tak vhodna pro kazdodenni
zkousky nitroceluldzy.
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9.15.2.3 Pristroje a zarizeni

Analytickeé vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Barika o objemu 125 ml, opatfena zatkou (napf. Erlenmeyerova).
Sita s velikosti ok 850 ym, 500 pm a 250 ym, zasouvatelna.
Navazovaci lodicky nebo kelimky, které vydrzi suseni.
Laboratorni susarna s teplotou od 65 °C do 105 °C.

Exsikator.

9.15.2.4 Postup zkousky

Do banky se odvazi pfiblizné 5 g nitrocelulézy (mokré nebo suché). Hmotnost
se s presnosti na nejblizSich 10 mg zaznamena jako Wc.

Do banky se pfida 50 ml vody, barnka se uzavie a dukladné ruéné protrepe.

Sita se sestavi tak, Zze dole je sito s velikosti ok 250 um, uprostfed s velikosti ok
500 ym a nahofe s velikosti ok 850 um.

Veskera suspenze nitrocelulézy se pomoci vody pfelije na horni sito, které se pak
dikladné promyje postiikem (sprchovanim) vodou az do vymizeni znamek
pfitomnosti vlaken najeho povrchu nebo dodoby, kdy se s pokracujicim
promyvanim uz mnozstvi viaken neméni. Tato doba ma byt u nejCastéji zkouSenych
druhd nitrocelulézy ovéfena. Bylo napf. zjisténo, Ze pfi pouziti typické sprchové
hlavice jsou pro mnoho druhd nitrocelulézy dostateCné doby promyvani dvé minuty
pro horni sito, Ctyfi minuty pro prostfedni sito a Sest minut pro spodni sito.

Horni sito se pak odstrani a odlozi stranou. Promyvaci procedura se obdobné
opakuje i u zbylych sit.

Aglomeraty nitrocelulézy zbylé na sitech se pomoci vody soustfedi na jedno misto
sita, opatrné se pfenesou do navazovacich lodi¢ek nebo kelimku, které byly pfedem
zvazeny a jejich hmotnost zaznamenana s pfesnosti na nejblizSich 10 mg jako W k1,
Wik a Wiks.

NavaZovaci lodicky nebo kelimky s aglomeraty se pak susi v susarné s teplotou od
65°C do 105°C po dobu nutnou k dosazeni konstantni hmotnosti. Nasledné
se ochladi v exsikatoru azvazi spfesnosti nanejblizS§i 0,1 mg. Hmotnosti
se Zaznamenajl' jako Wiki+a, Wiko+a @ Wiks+a.

9.15.2.5 Vypocet a uvadéni vysledki zkousky

Jestlize byla pouzita vihka nitrocelul6za, musi se nejdfive provést oprava na celkovy
obsah tékavin:

Tk
Woyne = Wi % (ﬁFRJ (22)
kde Wpyne  j€ hmotnost suché nitroceluldzy [g],
Wiic - celkova hmotnost (vihké) nitrocelulézy [g],
Tk - celkovy obsah tékavin ze Zkousky 17 [%].
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Procentualni obsah aglomeratt vlaken na kazdém sité je:

o 240 2 X i = WLKi+A _WLKi

Yo aglomeratl vlaken na sité i = 100 x | —A L5 (23)

DryNC

kde Woyne  j€ hmotnost suché nitrocelulézy [g],

Wiki+a - hmotnost navazovaci lodi¢ky/kelimku s aglomeraty

ze sita i [g],
Wik - hmotnost prazdné navazovaci lodi¢ky/kelimku

pro aglomeraty ze sita i [g].

Celkovy procentualni obsah aglomerati viaken je soucétem podili ze vSech ffi sit.
Tento souCet se uvadi jako aglomeraty nitrocelulozy ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejblizSi 1 % pro hodnoty vétsi nez 5 % nebo na nejblizSi 0,1 %
pro hodnoty 5 % a mensi.

9.16 DalSsi vlastnosti vlaken (Zkouska 16)
9.16.1 VSeobecna ustanoveni
9.16.1.1 Vyznam

PodrobnéjSi znalost vlastnosti viaken nitrocelulézy muze byt uzite€na v mnoha
pfipadech, jako je napf. specifické pouZiti materialu pro spalitelné nabojnice,
zkoumani vlivd zmén u celulézy jako vychoziho materialu nebo modifikaci vyrobniho
procesu.

Vhodné standardizované zkuSebni postupy pro hodnoceni kvality viaken se bézné
pouzivaji v papirenském primyslu. O nékterych z nich je znamo, Ze jsou pouzitelné
i pro vlakna nitrocelulézy:
a) stanoveni schopnosti zadrzet vodu (ZkouSka 16A) umozhnuje indikovat
schopnost vldken vazat vodu a bobtnat;

b) stanoveni odvodriovaci schopnosti (Zkouska 16B) poskytuje informace
o rozsahu, v jakém muze byt odvodnéna zifedéna suspenze rozmélnéné
nitrocelulézy. Odvodhovaci schopnost souvisi s povrchovymi vlastnostmi
a bobtnanim vlaken a pfedstavuje uziteCny ukazatel miry mechanického
zpracovani (rozmélnéni), kterému byla vidkna podrobena;

c) rozdéleni délek vliaken (Zkouska 16C), jak se stanovuje analyzatorem kvality

vlaken, poskytuje podrobnéjSi informace o ucinnosti rozmélfiovani nez
nepfimé stanoveni jemnosti (Zkouska 14).

Provedeni této zkousky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno uvedené metody pouzit bez zmén
zkuSebniho postupu.

9.16.1.2 Obecné pozadavky

Pokud neni stanoveno jinak, musi se pro tyto zkousky pouzit vysuSena nitroceluléza
s obsahem vihkosti mensim nez 1,0 %.

9.16.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Nejsou zadné zvlastni pozadavky.
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DoporuCuje se vSak vyhodnoceni shodnosti metody jako smérodatna odchylka
opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz vzorku nitrocelulézy. Pokud je to
mozné a pouzitelné, ma byt ovéfena rovnéz presnost, napf. srovhanim metod nebo
porovnavacimi zkouskami v rznych laboratofich.

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace metod stanoveni dalSich vlastnosti
vlaken, se zdokumentuiji.

9.16.2 Stanoveni schopnosti zadrzet vodu (Zkouska 16A)
9.16.2.1 Princip metody

Stanoveni se provede vloZenim urc€itého mnozstvi vihkych vlaken do odstfedivkové
zkumavky, ktera ma ve své spodni casti filtr. Odstfedivka se urychli, aby
se odstranila voda z vnéjSich povrchu a bunéénych dutin viaken. Pfedpoklada se, ze
zbyvajici voda souvisi se submikroskopickymi priduchy (poéry) ve vlaknech.
Odstfedéna vlakna se zvazi, vysusi a opétovné zvazi. Hodnota schopnosti zadrzet
vodu se stanovi jako pomér hmotnosti vody ku hmotnosti susiny.

9.16.2.2 Provedeni zkousky

ZkuSebni metoda se musi provadét s pouzitim chemikalii, Cinidel, pfistrojového
vybaveni, postupl a vypoctu, jak je uvedeno v ISO 23714.

9.16.3 Stanoveni odvodiiovaci schopnosti (Zkouska 16B)
9.16.3.1 Princip metody

Pfi zkouSce se do komory s draténym sitem ve spodni €asti naplni rozmélnéna
nitroceluléza a stanovi se mnozstvi a rychlost pratoku vody skrz sito. Vysledek muze
byt vyjadfen ve stupnich Schopper-Rieglera (°SR) nebo jako rychlost odvodnéni
podle kanadského standardu (CSF).

9.16.3.2 Provedeni zkousky

Zkusebni metoda se musi provadét s pouzitim chemikalii, Cinidel, pfistrojového
vybaveni, postupl avypoctl, jak je uvedeno bud v CSN EN ISO 5267-1, nebo
v ISO 5267-2.

U vétSiny vzorkd nitrocelulézy muze byt koncentrace viakniny 0,2 %, jak ji
pFedpoklada CSN EN ISO 5267-1, pro dosaZeni rozmezi spolehlivych vysledkd (od
10 °SR do 90 °SR) pfili§ nizka. Proto se doporucuje bud zvysit koncentraci viakniny
na hodnotu 0,4 % az 2 %, nebo zvysit pfesnost méfenim hmotnosti misto objemu
prebytku vody. Podobné se pfi stanoveni podle 1SO 5267-2 typicky pouzije
koncentrace vlakniny 2,0 % misto 0,3 %.

9.16.4 Rozdéleni délek viaken (Zkouska 16C)
9.16.4.1 Princip metody

Zkouska rozdéleni délek viaken se provede tak, Ze se z vlaken nitroceluldzy pfipravi
zfedéna vldknina ve vodé s pfidavkem detergentu a nasledné se komerénim
analyzatorem kvality viaken zméfi jejich délky. Takto ziskané udaje se pak analyzuiji.

Analyzatory kvality vidken jsou ureny k charakterizaci riznych tvarovych c&astic
(v€etné vlaken) zachycenim obrazl pritokové komurky a jejich analyzou snimek po
snimku. Obraz je vytvafen zdrojem stroboskopického svétla, ktery promita svétlo skrz
prutokovou komurku a vytvari obrysy proudicich viaken, které jsou snimany digitalni
kamerou s vysokym rozliSenim.
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Jedna se 0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.

9.16.4.2 Charakteristika metody

Jakmile je zkouska jednou zavedena do praxe, pak je z hlediska provadéni snadna
a rychla.

Vzorek neni tfeba pro méreni susit nebo stabilizovat. Proto mohou byt analyzovany
vzorky nitroceluldzy z rdznych fazi vyroby.

Mnozstvi potfebné proanalyzu je malé (nékolik miligraml), analyza je
automatizovana.

Metoda umoznuje vizualizaci tvaru a velikosti materialu snimek po snimku tak, jak je
analyzovan, a tedy ovéreni spravné funkce pfistroje.

Pouziti obrazové analyzy zajistuje ziskani dvourozmérné tvarové informace, ktera je
dulezita pro charakterizaci nesférickych viaken.

9.16.4.3 Chemikalie a €inidla

Destilovana voda.

Neiontovy detergent, Tween-80 nebo obdobny.
9.16.4.4 Pristroje a zarizeni

Analyzator kvality viaken s rychlym sbérem dat, schopny méfit viaknité Castice
odélce 20 ym az 2500 um, napf. Beckman-Coulter RapidVUE (typicky rozsah
20 um az 2 500 uym) nebo Ankersmid EyeTech (typicky rozsah 2 um az 6 000 pm).

9.16.4.5 Postup zkousky
9.16.4.5.1 Kalibrace

Kalibrace pfistroje je zpravidla provedena jiz ve vyrobnim zavodé a pocet mikrometrd
na pixel je nastaven tak, aby bylo dosazeno pfesného vyhodnoceni velikosti
mérenych vlaken. Verifikace se mlze provést pouzitim standardnich mikrokulicek
a miizek jedné velikosti. K ovéfeni presnosti pfistroje maze byt navic
v nepravidelnych intervalech provedena analyza standardnich stabilnich a inertnich
vzorkd.

9.16.4.5.2 Stanoveni prahové hodnoty

Prahova hodnota muze vyznamnym zplasobem ovlivnit vysledky, zvlasté pokud
kontrast mezi vlakny a pozadim neni ostry. Prah musi byt optimalizovan tak, aby byl
maximalné eliminovan Sum pozadi bez naruseni nebo odstranéni (vylou€eni) viaken.
Maze byt specifikovan adaptivni prah (procentualni podil pozadi) redukujici chyby
spojené s ménici se intenzitou svétla. Nastaveni se mize provést analyzou
standardnich vzorkd.
9.16.4.5.3 Dalsi nastaveni zkousky
Pro zvySeni pfesnosti méfeni jsou kromé jinych obvykle povoleny nasledujici
nastaveni zkousky:

a) nezapocitavaji se neostra vlakna,

b) nezapocitavaji se vlakna, ktera se dotykaji okraje snimku,

c) nezapocitavaji se vlakna, ktera se vzajemné dotykaji,

d) nezapocitavaji se vlakna, ktera se na snimcich opakuiji,
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e) pro vylouceni aglomeratll se mohou vyradit nékteré formy viaken.
9.16.4.5.4 Priprava vzorku

PFi pfenaseni nitrocelulézy do analyzatoru je dulezité zajistit, aby nedoslo k oddéleni
jemnych (kratkych) vlaken od hrubych (dlouhych).

U nitrocelulézy zvlhéené vodou se ma pouzit hustSi kase nitrocelulézy (ne vodou
zfedény preparat), ktera se prfenese spise laboratorni IZzickou nez pipetou.

U suché nitrocelulézy se malé mnozZstvi vzorku potfebné pro analyzator vsype
do kadinky o objemu 50 ml az 100 ml, pfida se nékolik mililitrd vody a cela davka
se pfenese do zasobniku analyzatoru. Potfebné mnoZstvi suché nitrocelulézy je
mozno zjistit pfi nastaveni zafizeni.

Pokud je tfeba usnadnit oddéleni viaken, muze se do suspenze nitrocelulézy
v kadince pfidat detergent.

9.16.4.5.5 Méfreni

Méfeni se musi provadét v souladu s instrukcemi vyrobce zafizeni. Obvykle
se nejdfive vysus$i a vyplachne zasobnik na vzorek. Musi se ovéfit kvalita (hodnota)
pozadi a Cistota pratokové komurky. Potom se pfenese potifebné mnozstvi vzorku
do zasobniku a zahaji se jeho méreni se sbérem dat. Zpravidla ma byt pro ziskani
spolehlivého vyhodnoceni rozdéleni délek viaken zméfeno od 30 000 do 50 000
vlaken. Na obrazku 6 je snimek vlaken nitrocelulézy s pfifazenymi délkami, jak byl
pofizen analyzatorem kvality vliaken.

OBRAZEK 6 - MéFeni délek vlaken
9.16.4.6 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky

Rozdéleni délek vlaken neni normalni a jeho geometrické znazornéni nema tvar
Gaussovy kfivky, ale spiSe je zkosené smérem k menSim délkam, coz je dusledkem
fragmentace vldken béhem vyroby vldkniny. Rozdéleni délek vlaken neni jen
méfitkem samotnych délek, ale i obsahu jemnych frakci. Hodnota primérné délky
muze vést k chybnym zavérim, protoze dva vzorky vlakniny s identickou priamérnou
délkou mohou obsahovat rizné podily kratkych a dlouhych viaken. Nejbé&znéjsi
definici rozdéleni délek viaken je délkové vazené rozdéleni. Jestlize vzorek obsahuje
vysoky podil jemnych a kratkych vlaken, coz je vzasadé pfipad nitroceluldzy
pro vojenské pouziti, neni normalni rozdéleni pfipadné.
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V prvnim kroku se uvedou data (délka/pocet vliaken) formou tabulky nebo grafu (viz

obrazek 7).
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OBRAZEK 7 - Grafické znazornéni rozdéleni délek vlaken

Rozdéleni délek vliaken se pak normalizuje vynasobenim kazdého poctu viaken jejich
pfisluSnou délkou. Ziskané normalizované vazené rozdéleni délek vlaken je
znazornéno na obrazku 8.
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OBRAZEK 8 - Graf normalizovaného vazeného rozdéleni délek vliaken

Normalizované vazené rozdéleni délek vlaken se zobrazi v kumulativni formé, viz

obrazek 9.

Kumulativni

znazornéni  neukazuje

rozptyl

viditelny  u kfivek

nekumulativniho rozdéleni a muze tedy byt mnohem snadnéji sestrojeno.
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OBRAZEK 9 = Kumuiauvni normalizované rozdéleni

K obdrZzenému kumulativnimu rozdéleni je pak nalezena nejlepSi aproximace pomoci
vhodného empirického modelu (tzv. fitovani); ovéfeno bylo pouziti sigmoidalni
(esovité)  kfivky  sestrojené nazakladé Boltzmannovy funkce — regrese
Boltzmannovou (sigmoidalni) funkci. Vysledek této aproximace se zobrazi ve formé
kfivky a porovna s puvodnimi udaji v nekumulativnim normalizovaném vazeném
rozdéleni délek, viz obrazek 10.
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OBRAZEK 10 - Porovnani regrese s ptvodnimi udaji

Regresni (fitovana) kfivka je povazovana za hlavni vysledek zkousky rozdéleni
délek vlaken. Tato kfivka muze byt pouzita k porovnani rozdéleni délek vilaken
riznych vzorku (viz obrazek 11) a k provadéni jinych vypodtu.

100



COS 137605
1. vydani

goat y—— prm— —

c.02s

0.030 '/\Q -

c.cas

0.020 - A

C.0i5

c.ccs

Normalizované vazené rozdéleni (%)

c.ccc

Délka vlakna (mm)

OBRAZEK 11 - Porovnani ctyr riiznych vzorkd

Kromé toho mlze byt vypocitana délkové vazena priimérna délka viaken:

nl?
> onl,
kde Liw je délkové vazena prumérna délka vliaken [mm],
I - délka identifikovaného viakna [mm],
n; - pocCet vlaken s délkou [; [1].

9.17 Stanoveni celkového obsahu tékavin (Zkouska 17)

9.17.1 VSeobecna ustanoveni

9.17.1.1 Vyznam

Celkovy obsah tékavin je sou¢tem obsahu vody a alkoholu v nitroceluloze.

Z bezpecnostnich duvodd musi byt nitroceluléza prepravovana a skladovana ve
vihkém stavu. Hodnoceni celkového obsahu té€kavin je potfebné pro zjiSténi této
vlihkosti.

Provedeni této zkousky neni povinné.

Pro stanoveni celkového obsahu tékavin v nitroceluldze se pouzivaji metody:
a) zahfivani v susarné (Zkouska 17A) — preferovana a referen¢ni metoda,
b) stanoveni analyzatorem vihkosti (Zkouska 17B).

Alternativné muaze byt celkovy obsah tékavin vypocten jako soucCet obsahu vody
a alkoholu, jak jsou stanoveny Zkouskami 18 a 19.

U nitroceluldzy s pfidavkem kfidy je mozno uvedené metody pouzit bez zmén
zkuSebniho postupu.

9.17.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni celkového obsahu tékavin se pouzije vlhka nitroceluléza ve stavu,
v jakém byla dodana.
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9.17.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Shodnost. Smérodatna odchylka opakovatelnosti s, dvanactinasobné analyzy téhoz
vzorku nitrocelulézy (s celkovym obsahem tékavin minimalné 25 %) nesmi prekrocit
0,2 % abs. Jestlize je dosazeno urovné ,pfijatelna“, maze byt dana metoda zkouseni
pouzita se dvéma stanovenimi u jednoho vzorku. Pokud je s; vétsi, ale nepfesahuje
0,3 % abs. (urovenn ,mezni“), zkouSka se provede s nejméné C&tyfmi opakovanymi
méfenimi u téhoz vzorku. Pokud jsou provadény zkousSky mnoha vzorku jedné
vyrobni série a jestlize smérodatna odchylka opakovatelnosti s, nepfekracuje 0,3 %
abs., je pfipustna pouze jedina analyza kazdého z téchto vzorkd.

Prijatelnost alternativnich _metod / ovéfeni presnosti. Jako referen¢ni byla zvolena
metoda zahfivani v susSarné (ZkousSka 17A) ajeji vysledky jsou povazovany
za pfesné. Alternativni metody, vCetné stanoveni analyzatorem vlhkosti
(Zkouska 17B), jsou pfijatelné pouze tehdy, kdyZ se prokaze, zZe jejich vysledky
se lisi max. 0 £0,5 % abs. od vysledku dosazenych metodou zahfivani v susarné.

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace metod stanoveni celkového obsahu
tékavin, se zdokumentuji.

9.17.2 Metoda zahfivani v susarné (Zkouska 17A)
9.17.2.1 Princip metody

U metody zahfivani v susarné se celkovy obsah tékavin stanovuje gravimetricky
na zakladé zahfivani véts§iho mnozstvi nitroceluldzy pfi teploté od 65 °C do 105 °C po
dobu, ktera je postacujici pro dosaZeni konstantni hmotnosti.

9.17.2.2 Charakteristika metody
Metoda je z hlediska provedeni snadna a rychla.

Jako u vSech metod se suSenim nitrocelulézy v susarné je pfi nastaveni tohoto typu
zafizeni zasadni hledisko bezpecnosti — musi se dodrzet maly rozsah teplot a pouZit
co nejmenSi mnozstvi nitroceluldzy.

9.17.2.3 Pristroje a zarizeni
Analytické vahy s pfesnosti 10 mg nebo vyssi.

Navazovaci lodiCka nebo miska o praméru pfiblizné 150 mm, které mohou pojmout
minimalné 15 g vzorku nitroceluldzy.

Laboratorni susarna nebo parni komora s teplotou od 65 °C do 105 °C.
Exsikator s vysouSedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
9.17.2.4 Postup zkousky

Na pfedem vysuSenou misku (nebo navazovaci lodi¢ku) se navazi 5 g az 15 g vlhké
nitroceluldézy (obsahujici vodu a/nebo alkohol). Hmotnost se zaznamena s presnosti
na nejblizSich 10 mg jako Wweic.

Miska se vzorkem se suSi v suSarné nebo parni komofe pfi teploté od 65 °C
do 105 °C po dobu potfebnou pro dosazZeni konstantni hmotnosti.

Poté se miska se vzorkem vyjme a necha se vychladit pfi teploté okoli v exsikatoru.

Nakonec se miska se vzorkem zvazi s pfesnosti na nejblizSich 10 mg a hmotnost
se zaznamena jako Wpync.
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9.17.2.5 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky

Celkovy obsah tékavin v nitrocelul6ze ve hmotnostnich procentech se zaokrouhlenim
na nejblizsi 0,1 % se vypocita ze vztahu:

(WWetNC _WDryNC)

WetNC

% celkovych tékavin = 100 x (25)

kde Wwetne  j€ puvodni hmotnost vzorku vihké nitrocelulézy [g],
Woyne - hmotnost vzorku nitrocelulézy po vysu$eni
do konstantni hmotnosti [g].

9.17.3 Metoda stanoveni analyzatorem vlhkosti (Zkouska 17B)
9.17.3.1 Princip metody

U této metody je celkovy obsah tékavin stanovovan automaticky pomoci analyzatoru
vlhkosti, ktery je kombinaci infraCerveného nebo halogenového zdroje tepla a vah.

9.17.3.2 Charakteristika metody

Metoda muize poskytnout rychlé vysledky celkového obsahu tékavin s pfijatelnou
presnosti.

Zafizeni musi byt naprogramovano tak, aby zahfivalo komurku se vzorkem
na pfislusnou teplotu a vysouSelo vzorek, dokud je pozorovan zjistitelny ubytek
hmotnosti.

Existuje fada typu takového zafizeni, pficemz kazdy ma své vlastni specifické
konstrukéni feSeni a pouZziva jiny software pro sledovani teploty. Proto uvedena
metoda nepredepisuje pro stanoveni vlhkosti konkrétni teplotni podminky. Ty
se povazuji za akceptovatelné, je-li prokazano, Ze dosazené vysledky se liSi
maximalné 00,5 % abs. od hodnot zjisténych metodou zahfivani v suarné
(Zkouska 17A). Vzorek nitrocelulézy nesmi byt vystaven teploté vySSi nez 105 °C.
Zvolené teplotni podminky musi splfiovat mistni bezpecnostni pozadavky zaloZzené
na mnozstvi nitrocelulézy vkladaném do analyzatoru, konstrukci pfistroje a kritériich
vlivu zkousky na okolni prostfedi.

Obdobné zasady plati pro mnozstvi nitrocelulézy viozené do analyzatoru. Komurka
pro vzorek nesmi byt pfeplnéna, mezi vzorkem a zdrojem tepla musi zUstat
dostateCny prostor, protoze jinak by béhem zkouSky mohlo dojit ke vzniceni
nitrocelulézy. Nékteré pfistroje umoznuji pouzit pouze kolem 1 g vzorku, jiné az 10 g.

9.17.3.3 Pristroje a zarizeni
Analyzator vihkosti s infraCervenym nebo halogenovym zdrojem tepla.
9.17.3.4 Postup zkousky

Pristroj se naprogramuje tak, aby zahfival komarku se vzorkem na zvolenou teplotu
a vysousSel vzorek, dokud je pozorovan zjistitelny ubytek hmotnosti.

Vahy se vyvazi (vytaruji) a vliozi se na né minimalné 1 g (nejlépe 2 g az 10 g) vihké
nitrocelulézy. Po zaznamenani hmotnosti se komuarka uzavie a zahgji se zkouska.
Vzorek se pak susi az do doby, kdy uz neni pozorovan zadny ubytek hmotnosti.

9.17.3.5 Uvadéni vysledka zkousky
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Uvadi se celkovy obsah tékavin v nitroceluléze ve hmotnostnich procentech
se zaokrouhlenim na nejblizsi 0,1 % tak, jak je pfimo odecten z analyzatoru vihkosti.

9.18 Stanoveni obsahu vody (Zkouska 18)
9.18.1 VSeobecna ustanoveni
9.18.1.1 Vyznam

U nitrocelulézy zvihéené vodou ma byt obsah vody totozny s celkovym obsahem
tékavin.

U nitrocelulézy zvihéené alkoholem ma byt obsah vody nizky, protoZe jeho pfilis
vysoka hodnota zhorSuje proces Zelatinace pfi nasledné vyrobé strelivin.

Provedeni této zkousky neni povinné.

Pro stanoveni obsahu vody v nitroceluléze se pouzivaji metody:

a) metoda titrace dle Karl Fischera (Zkouska 18A) — preferovana a referen¢ni
metoda,

b) metoda Karl Fischera se zahfivanim vzorku (Zkouska 18B).

Alternativné muaze byt u ZkouSek 18A a 18B (pfi aplikaci ekvivalentnich analytickych
postupl) misto titrace pouzita coulometrie dle Karl Fischera.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno uvedené metody pouzit bez zmén
zkuSebniho postupu.

9.18.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni obsahu vody se pouzije vlhka nitrocelul6za ve stavu, vjakém byla
dodana.

9.18.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledkd

Shodnost. Typickymi pfijatelnymi drovnémi smérodatné odchylky opakovatelnosti s;
dvanactinasobné analyzy téhoz vzorku nitrocelulézy jsou 0,2 % abs. pro nitrocelulozu
s obsahem vody kolem 25 % a 0,1 % abs. pro nitrocelul6zu s obsahem vody kolem
5 % nebo nizSim. Jestlize je dosazeno urovné ,pfijatelna“, muze byt dana metoda
zkouSeni pouzita se dvéma stanovenimi u jednoho vzorku. Pokud je s, vétsi, ale
nepfesahuje 0,3 % abs. pro nitrocelulézu s obsahem vody kolem 25 % a 0,15 % abs.
pro nitrocelul6zu s obsahem vody kolem 5 % nebo nizSim (Uroven ,mezni*), zkouska
se provede s nejméné Ctyfmi opakovanymi méfenimi u téhoz vzorku. Pokud jsou
provadény zkousky mnoha vzorki jedné vyrobni série a jestlize smérodatna
odchylka opakovatelnosti s, nepfekraCuje 0,3 % abs., je pfipustna pouze jedina
analyza kazdého z téchto vzorku.

Presnost. Presnost stanoveni obsahu vody mulze byt pfi analyze nitroceluldzy
zvlhené vodou ovéfena srovnanim s metodou stanoveni celkového obsahu tékavin.
Priméry obsah vody zjistény metodami Karl Fischera se ma IliSit maximalné
00,5 % abs. od primérného celkového obsahu té&kavin zjisténého metodou
zahfivani vsu8arné (Zkouska 17A). Predpoklada se, Ze vysledky metod Karl
Fischera budou ponékud vyS$Si nez u metody zahfivani v susarné z duvodu zbytku
vody, ktery zGstava ve vzorku suseném v susarné.

Prijatelnost alternativnich metod. Titrace dle Karl Fischera byla pro stanoveni obsahu
vody zvolena jako referencni metoda. Alternativni metody, v€etné metody Karl
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Fischera se zahfivanim vzorku (Zkouska 18B), jsou pfijatelné pouze tehdy, kdyz je
prokazano, ze jejich primérné vysledky jsou u nitrocelulézy s obsahem vody kolem
25 % vrozmezi £0,5 % a u nitrocelulézy s obsahem vody kolem 5 % nebo nizSim
v rozmezi £0,2 % od vysledku titrace dle Karl Fischera.

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace metod stanoveni obsahu vody,
se zdokumentuiji.

9.18.2 Metoda titrace dle Karl Fischera (Zkouska 18A)
9.18.2.1 Princip metody

U této metody je obsah vody stanovovan pfimou titraci nitrocelulozy dle Karl
Fischera. Zkouska je referencni metodou pro stanoveni obsahu vody.

9.18.2.2 Charakteristika metody
Tato zkuSebni metoda je v analytické chemii klasicka a je rozsahle zdokumentovana.

Nékteré chemické latky mohou vyvolat rusivé reakce s roztokem Karl Fischera. Tento
jev je dobfe znam ak eliminaci nebo redukci téchto zdroju chyb jsou dostupna
modifikovana cCinidla. U Cisté nitrocelulézy se ruSivé reakce nepredpokladaiji.

Pro ochranu rozpoustédla, vzorkl a zafizeni pfed vzduSnou vlhkosti je dulezité
pouzivat spravnou laboratorni praxi. Pfi analyze stopovych mnozstvi vody ma titrace
dle Karl Fischera tendenci vykazovat vy$Si hodnoty vysledki nez metoda Karl
Fischera se zahfivanim vzorku, protoZe Karl Fischerlv roztok bude bud rozpoustét,
nebo prosycovat pevnou fazi a dostane se k zachycené nebo okludované vodé, ktera
neni pfi metodé se zahfivanim vzorku zapocitavana.

9.18.2.3 Chemikalie a €inidla

Karl Fischer(v jednoslozkovy nebo dvouslozkovy titracni roztok (Cinidlo).
Metanol, bezvody (nebo dvouslozkové rozpoustédlo).

9.18.2.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s presnosti 0,1 mg nebo vySsi.

Karl Fischeruv titrator s byretou tfidy A naplnénou Karl Fischerovym jednoslozkovym
nebo dvouslozkovym titraCnim roztokem atitraéni nadobkou chranénou pred
vzdusnou vlhkosti vysouSeci trubici nebo ekvivalentnim zplsobem. Byreta, zasobni
nadoba a jejich vzajemné spoje musi byt vysuSeny az na mez citlivosti detekce
pristroje.

Barika (obvykle Erlenmeyerova) o objemu 125 ml, uzaviena zatkou odolnou vuidi
rozpoustédlu.

Exsikator s vysousedlem (napf. silikagelem nebo chloridem vapenatym).
9.18.2.5 Postup zkousky

Priprava rozpoustédla K titraci. Do titracni nadobky se nalije bezvody metanol (nebo
dvousloZzkové rozpoustédlo), pfiemZz mnoZstvi rozpoustédla zavisi na velikosti
titraCni nadobky. Nadobka musi byt poté okamZzité uzaviena.

Standardizace (stanoveni titru). Standardizace Karl Fischerova titracniho roztoku
se provede podle postupu doporuc¢eného pro dany titrator, tedy pouzitim vinanu
sodného nebo destilované vody pro stanoveni vodniho ekvivalentu titraéniho Cinidla
WE.
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Priprava _ vzorku. Bafnka sevyjme zexsikatoru, zazatkuje a vytaruje
se na analytickych vahach. Do barky se odvazi pfiblizné 5 g nitrocelulézy, dukladné
se uzavie azvazi se s presnosti na nejbliz§i 1 mg. Hmotnost se zaznamena jako
Wic. Pak se odstrani zatka a pomoci odmérné pipety se pfida pfiméfené mnozstvi
bezvodého metanolu pro titraci. Pipeta se musi pfedem prodistit odstranénim prvniho
objemu metanolu, ktery mohl absorbovat urcité mnozstvi vihkosti ze vzduchu. Banka
se tésné uzavre a pfidany metanol se zvazi s pfesnosti na 1 mg. ZjiSténa hmotnost
se zaznamena jako Wyeon. Obsah se pak micha pfi teploté okoli po dobu nejméné
45 minut. Roztok metanolu pro slepé stanoveni se pfipravi obdobnym postupem.

Analyza vzorku. Roztok vzorku se zhomogenizuje energickym protfepanim.
Sklenénou nebo jednorazovou 10ml injekéni stfikaCkou bez jehly se odebere 5ml
alikvotni podil homogenizovaného vzorku. Injekéni stfikaCka se vzorkem se vytaruje
na analytickych vahach. Cely vzorek se musi rychle pfenést do rozpoustédla
pfipraveného Kk titraci. Injekéni stfikaCka se poté opétovné zvazi s presnosti
na nejbliz8i 1 mg arozdil hmotnosti se zaznamena jako Wajq. Roztok se titruje
do pfislusného bodu ekvivalence (typicky 20 sekund nebo déle). Je-li titrator vybaven
kompenzaci driftu, pak je typické dosazeni bodu ekvivalence po 10 sekundach
se zastavenim driftu pfi hodnoté 10 I/min. Pfidany objem ¢inidla se méfi s pfesnosti
na nejblizsi 0,01 ml a zaznamena se jako R,. Slepy roztok metanolu se analyzuje
stejnym postupem.

9.18.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky
Obsah vody v alikvotnim podilu vzorku (% H2Oaiiq) Se vypocita ze vztahu:

% vody v alikvotnim podilu = 0,1 x Ry xWe (26)
Aliq
kde WEe je vodni ekvivalent titraéniho ¢inidla [mg H,O / ml],
R> - objem Karl Fischerova roztoku [ml],
W aiig - hmotnost alikvotniho podilu vzorku [g],
0,1 - 100 % / konverzni faktor g — mg = 100 % / 1 000.

Obsah vody v nitroceluloze sevypoCitd ve hmotnostnich  procentech
se zaokrouhlenim na nejbliz§i 0,1 % podle rovnice:

{% HZOAqu x (Wie +Wyeon )}_ (%H 010 *Wieon)

% vody v nitroceluléze = (27)
WNC
kde Wi je hmotnost nitrocelulézy pfi pfipravé vzorku [g],
WwmeoH - hmotnost metanolu pfi pfipravé vzorku [g],
% H2Ohiiq - obsah vody v alikvotnim podilu vzorku [%0],
% H2Oplank- obsah vody ve slepém roztoku metanolu [%].

U programovatelného automatického titratoru se k nahrazeni vySe uvedenych
vypoctl provede doporuceny postup pro ekvivalentni vypocet.
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9.18.3 Metoda Karl Fischera se zahfivanim vzorku (Zkouska 18B)
9.18.3.1 Princip metody

Pri metodé Karl Fischera se zahfivanim vzorku je nadobka obsahujici nitrocelulézu
nejprve zahfivana a unikajici tékaviny jsou prfevadény do titracniho zafizeni. Obsah
vody se pak stanovi titraci dle Karl Fischera s vyuzitim ¢lanku 9.18.2 tohoto
standardu. Mulze byt rovnéz stanoven celkovy obsah tékavin, ato zjiSténim
hmotnosti nadobky pfed vypuzenim té€kavin a po ném.

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.18.3.2 Charakteristika metody

Metoda je jednoducha z hlediska provedeni a v porovnani se Zkouskou 18A Setfi
naklady na rozpoustédlo.

9.18.3.3 Chemikalie a €inidla

Karl Fischerlv jednoslozkovy nebo dvouslozkovy titracni roztok (Cinidlo).

Metanol, bezvody (nebo dvouslozkové rozpoustédlo).

9.18.3.4 Pristroje a zarizeni

Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vySsi.

Karl Fischer(v pfistroj pro stanoveni vody s termostatem a titratorem.

Sklenéna nadobka (vialka) s vickem (pro Karl Fischeruv pfistroj pro stanoveni vody).
9.18.3.5 Postup zkousky

Karl Fischeriv pfistroj pro stanoveni vody se pfipravi v souladu s postupem
uvedenym v navodu k pouziti. Ten obvykle zahrnuje pfidani/'vyménu rozpoustédla
(metanolu pfi pouZiti jednosloZzkového titraéniho roztoku, jinak Karl Fischerova
dvouslozkového rozpoustédla), pfipravu rozpoustédla ktitraci a standardizaci
(stanoveni titru) Karl Fischerova titraéniho roztoku.

Na analytickych vahach se vytaruje Cista a sucha sklenéna nadobka (vialka) v€etné
vicka. Do nadobky se navazi pfiméfené mnozstvi nitrocelulézy. Toto mnozstvi muze
byt zavislé na velikosti nadobky, obsahu vihkosti a sile Karl Fischerova titracniho
roztoku; typicka hodnota je od 0,5g do1lg nitrocelulézy. Nadobka se zvazi
s presnosti ha nejblizsi 1 mg a hmotnost se zaznamena jako Wic.

Po ocisténi okraje se nadobka utésni krimpovacim viCkem.

Nadobka se vzorkem se pfenese do Karl Fischerova pfistroje s termostatem
nastavenym na 135°C. Po spusténi pfistroje dochazi kjejimu automatickému
zahfivani v termostatu, dokud neni titrace povazovana za ukonCenou (obvykle
15 minut nebo méné).

Jestlize se ma stanovit i celkovy obsah tékavin, smi se nadobka se vzorkem pred
svym opétovnym zvazenim po dobu nékolika minut ochlazovat.

9.18.3.6 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky

Obsah vody vnitroceluloze sevypoCita ve hmotnostnich  procentech
se zaokrouhlenim na nejblizSi 0,01 % ze vztahu (pokud neni automaticky vypocitan
pFistrojem):
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% vody = 0,1 x "W (28)
NC
kde We je vodni ekvivalent titraéniho €inidla [mg H,O / ml],
R> - objem Karl Fischerova roztoku [ml],
Whic - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g],
0,1 - 100 % / konverzni faktor g — mg = 100 % / 1 000.

9.19 Stanoveni obsahu alkoholu a/nebo vody (Zkouska 19)
9.19.1 VSeobecna ustanoveni
9.19.1.1 Vyznam

Moderni analytické metody umoznuji u vihké nitroceluldzy souCasné stanovit jak
obsah alkoholu, tak obsah vody. Schvalenymi metodami jsou:

a) plynova chromatografie (Zkouska 19A),

b) blizka infraCervena spektroskopie (Zkouska 19B).

Provedeni této zkousky neni povinné.

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy je mozno uvedené metody pouzit bez zmén
zkuSebniho postupu.

9.19.1.2 Obecné pozadavky

Pro stanoveni obsahu alkoholu avody se pouzije vlhka nitroceluléza ve stavu,
v jakém byla dodana.

9.19.1.3 Pozadavky zkousky na kvalitu vzhledem ke shodnosti a presnosti
vysledku

Shodnost stanoveni celkového obsahu tékavin (alkoholu + vody) a obsahu vody — viz
¢lanky 9.17.1.3 a 9.18.1.3 tohoto standardu.

Shodnost stanoveni obsahu alkoholu — smérodatnd odchylka opakovatelnosti s;
dvanactinasobné analyzy téhoz vzorku nitroceluldzy (s pfibliznym obsahem alkoholu
25 %) — nesmi prekrocit 0,2 % abs. pro uroven ,pfijatelna“ a 0,3 % abs. pro uroven
,mezni*.

Aby bylo dosazeno pfijatelné hodnoty smérodatné odchylky, musi byt pro kazde
konkrétni zafizeni stanoven nezbytny pocet opakovanych méfeni.

Presnost sou¢asného stanoveni obsahu alkoholu a vody mlze byt prekontrolovana
srovnanim s vysledky stanoveni celkového obsahu tékavin (Zkouska 17) a obsahu
vody (Zkouska 18).

Veskeré vysledky, ziskané z uvedené validace stanoveni obsahu alkoholu a vody,
se zdokumentu;ji.

9.19.2 Metoda plynové chromatografie (Zkouska 19A)
9.19.2.1 Princip metody

U metody plynové chromatografie se provede nejprve vzorkovani tékavin extrakci
nitrocelulézy a nasledné chromatografickd analyza. V zavislosti na vybaveni
a zplsobu provedeni se stanovi bud obsah alkoholu ivody, nebo pouze obsah
alkoholu.
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9.19.2.2 Charakteristika metody

Plynova chromatografie je dostateCné zavedenou a citlivou metodou pro stanoveni
obsahu nékolika rdznych tékavin najednou.

Popsana metoda, pouZzivajici plynovy chromatograf s detektorem tepelné vodivosti,
umozniuje stanoveni obsahu jak alkoholu, tak vody (a jinych tékavych latek, jsou-li
pfitomny). Pokud se stanovuje pouze alkohol, muzZe se pouzit pfistroj s plamenové
ionizacnim detektorem, ktery je mnohem citlivéjSi k organickym latkam, ale nelze jim
stanovit vodu.

9.19.2.3 Chemikalie a ¢inidla

Isopropylalkohol, Cisty, vysuSeny uskladnénim nad pfiblizné dvoucentimetrovou
vrstvou Cerstvé pfipravenych molekulovych sit (obsah vihkosti se zkontroluje
plynovou chromatografii a musi byt mensi nez 0,01 %).

Kalibra¢ni vzorky etylalkoholu avody (a/nebo eventualné jinych tékavych latek
pritomnych ve vzorku) v isopropylalkoholu, pokryvajici predpokladany rozsah
analyzovanych obsahu z hlediska hmotnostni koncentrace. Musi byt uskladnény
v tésné uzavienych lahvich uloZenych v chladniCce a pouzit se mohou do jednoho
meésice od data jejich pfipravy.

9.19.2.4 Pristroje a zafizeni
Analytické vahy s pfesnosti 0,1 mg nebo vyssi.

Plynovy chromatograf s detektorem tepelné vodivosti a kolonou vhodnou
pro oddéleni vody, etylalkoholu a isopropylalkoholu.

Vhodny systém sbéru a zpracovani dat.

Sklenéna nadobka s uzavérem (pro plynovy chromatograf).
Barnka (napf. Erlenmeyerova) o objemu 125 ml, uzaviena zatkou.
Byreta o objemu 50 ml nebo volumetricky davkovag.

Mechanicka tfrepacka.

9.19.2.5 Postup zkousky

Do barikky se odméri 50 ml vysuSeného isopropylalkoholu a banka se okamzité
uzavre.

Barika se polozi na vahy a vytaruje se. Vlozi se do ni pfiblizné 5 g nitrocelulézy
a banka se opét okamzité uzavrie. Stanovi se hmotnost vzorku, ktera se oznaci jako
Wnc a zaznamena se zaokrouhlena na nejblizS§i 1 mg. Eventualné mize byt vzorek
zvazen na vytarované navazovaci misce (lodi¢ce) a poté pfidan do extrakéni barky.

Zazatkovana barka se tfepe jednu hodinu pfi teploté okoli v mechanické tfepacce.
Poté se obsah barnky nékolikrat rozvifi a necha se 30 minut usadit. Podil kapaliny
se bez naruSeni vrstvy usazenych latek prelije do nadobky automatického
vzorkovaCe. Nadobka se naplni pfiblizné do tfi &tvrtin svého objemu atésné
se uzavre.

Kalibrace. Systém plynového chromatografu se zkalibruje proméfenim kalibra¢nich
vzorkl v pfistroji.
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Analyza. Vzorky jsou analyzovany kalibrovanym systémem plynového
chromatografu. Koncentrace etylalkoholu a vody (a eventualné jinych tékavych latek)
v extraktu nitrocelulézy jsou ziskany jako hmotnostni koncentrace C;.

9.19.2.6 Vypocet a uvadéni vysledkl zkousky

Obsah etylalkoholu avody (aeventualné jinych tékavych latek) v nitroceluloze
se vypocita jako hmotnostni koncentrace se zaokrouhlenim na nejblizSi 0,1 % ze
vztahu:

% tekaviny; = Vs (29)
NC
kde Ci je koncentrace tékaviny i v extraktu [%],
Vs - objem extrakéniho rozpoustédla [ml] — zde 50 ml,
Wi - hmotnost vzorku nitrocelulézy [g].

9.19.3 Metoda blizké infracervené (NIR) spektroskopie
9.19.3.1 Princip metody

U této metody se obsah alkoholu a/nebo vody stanovi nepfimo NIR spektroskopii.
Zkouska vyzaduje peclivou kalibraci NIR spektrometru pfesnou referenéni metodou.

Jedna se o0 novou metodu, jinde dosud nestandardizovanou.
9.19.3.2 Charakteristika metody

Jakmile je NIR spektroskopie jednou zavedena do praxe a zkalibrovana, pak
se stava velmi rychlou a levnou metodou hodnoceni obsahu alkoholu a vody.

NIR spektra jsou velmi slozita, skladaji se z mnoha Sirokych, vzajemné
se prekryvajicich absorpénich pasu, které nemohou byt jednoznaéné pfifazeny
konkrétnim chemickym latkdm. Proto musi byt poZadovana chemicka informace
extrahovana z kompletniho spektra sofistikovanymi statistickymi metodami (kalibrace
pfi vice vinovych délkach, pouZiti tzv. chemometrického softwaru).

Protoze do NIR spektra nepfispivaji jen obé& analyzované slouceniny (alkohol
avoda), ale imatiéni latka (chemické sloZeni a makroskopické vlastnosti
nitrocelulézy), musi kalibracni vzorky obsahnout vSechny rizné druhy nitrocelulézy
(s ohledem na surovinu, obsah dusiku, vlastnosti vlaken) irozsah analyzovanych
koncentraci alkoholu a vody. Jsou-li analyzovany vzorky s vlastnostmi/koncentracemi
mimo kalibrovany rozsah, miaze to vést k chybnym vysledkim (vhodny kalibraéni
software je zpravidla schopny identifikovat takové anomalni vzorky).

Z vySe uvedenych davodu jsou pro ziskani spolehlivych vysledkd nezbytna
nasledujici opatfeni:

a) pecliva kalibrace metody NIR spektroskopie,

b) nalezita validace kalibracniho modelu,

c) pravidelné systémoveé kontroly pfistroje,

d) pravidelné ovéfovani predikce NIR spektroskopie (kontrola kvality paralelni
analyzou stejného vzorku prostfednictvim NIR spektroskopie a referencni
metody).
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9.19.3.3 Pristroje a zarizeni

NIR spektrometr pokryvajici rozsah vinovych délek od pfiblizné 1 000 nm
do 2 200 nm.

Detektor difuzni reflektance pro NIR spektrometr ur€eny pro pouziti s praskovymi
vzorky.

Systém analyzy dat v€etné kalibracniho softwaru, pokud mozno pfizplsobeny
pro NIR kalibraci pfi vice vinovych délkach, nebo vhodny statisticky software (napf.
analyza hlavnich komponent nebo pouZiti metody parcialnich nejmensich ¢tvercu).

Uzaviratelny zasobnik na vzorek nitrocelulézy (napf. plastovy sacek, barika, nadobka
S vickem).

9.19.3.4 Priprava a pouziti NIR spektrometru

Spektrometr se pfipravuje k analyze a obsluhuje v souladu s navodem Kk pouZiti
vydanym vyrobcem.

Pfed samotnym pouZitim je zadouci nechat pfistroj po dobu deseti az patnacti minut
zahrat.

Jestlize byl pfistroj po néjakou dobu ve vypnutém stavu, ma se vzdy provést test
zpusobilosti systému a mérfeni spektra referenéniho standardu pfistroje. V pribéhu
nepretrzitého provozu se ma pro potvrzeni spravné funkce NIR spektrometru kazdé
Ctyfi hodiny méfit referenéni spektrum a kazdych dvanact hodin (nebo dle doporuceni
vyrobce pristroje) se ma opakovat test zpUsobilosti systému.

Spektrum vzorku nitrocelulézy muze byt jednoduSe ziskano zatlatenim NIR
detektoru do vzorku v zasobniku (nebo pfitlaCenim zasobniku se vzorkem k pevné
instalovanému NIR detektoru) a spusténim rezimu zaznamu spektra v pfistroji. Doba
trvani zpracovani spektra zavisi na citlivosti pfistroje a poZzadovanému odstupu
signalu od Sumu; zpravidla se jedna o tficet sekund az dvé minuty. Je zadouci ziskat
spektra ze dvou az &tyf riznych mist stejného zasobniku se vzorkem.

Udrzovani tlaku (NIR detektoru vzhledem k vzorku) na pokud mozZno konstantni
hodnoté zvySuje reprodukovatelnost metody. Je-li detektor pfipojen k pruznému
svétlovodu, je vhodné tento svétlovod (spolecné s detektorem) pevné uchytit, protoze
jeho pohyb muze v ur€ité mife ovlivnit spektrum.

9.19.3.5 Kalibrace

Pro fadnou kalibraci se musi pouzit co mozna nejvice vzorkl nitrocelulézy (nejméné
Sedesat) pokryvajicich predpokladany rozsah méfeni vzhledem k druhim
nitrocelulézy a koncentracim alkoholu a vody.

U kazdého vzorku se vySe popsanym zpusobem ziska NIR spektrum a primarnimi
metodami (Zkousky 17A, 17B, 18A, 18B nebo 19A) se musi se stanovit celkovy
obsah tékavin a/nebo obsah vody a/nebo obsah alkoholu.

NIR spektra a pfidruzené analyzované obsahy tékavin se vlozi do systému analyzy
dat a poté se vypocita kalibracni model. Vypoctena chyba predikce mlze slouzit jako
prvni naznak kvality modelu. Mize byt nezbytné model zdokonalit, a to vyfazenim
neduvéryhodnych vzorkl nebo dopinénim novych kalibraénich vzorkd. Pokud vyjdou
najevo vyznamné rozdily mezi rlznymi druhy nitrocelulézy, muze byt pro jednotlivé
druhy potfebné vytvofit samostatné kalibracni modely.
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Nakonec se ma provést validace kalibraniho modelu analyzou nékolika nezavislych
vzorkl jak NIR spektroskopii, tak primarnimi metodami. Jestlize se vysledky v ramci
pozadovaného rozsahu mérfeni shoduji, mize byt kalibratni model odsouhlasen
pro standardni analyzu.

9.19.3.6 Protokol o kontrole kvality pro rutinni méreni

U rutinnich méfeni je pro verifikaci funkénich charakteristik NIR spektroskopie
Zadouci vypracovat protokol o kontrole kvality. Ten ma obsahovat pravidelné
paralelni analyzy aktualnich vzorkd nitrocelulézy (napf. jeden nebo vice vzorkl
z kazdého dne, kazdé smény nebo vyrobni série nitrocelulézy) NIR spektroskopii
I primarnimi metodami vCetné kontroly, zda se ziskané hodnoty v ramci
pozadovaného rozsahu méfeni shoduiji.

9.19.3.7 Uvadéni vysledkd zkousky

Vypocitané (predikované) hodnoty obsahu etylalkoholu, vody a celkovych tékavin
v nitroceluléze se uvadéji ve hmotnostnich procentech se zaokrouhlenim na nejblizsi
0,1 %.

9.20 Stanoveni dalSich vlastnosti nitrocelulézy (Zkouska 20)
9.20.1 Teplota vzbuchu (Zkouska 20A)

Teplota vzbuchu nitrocelulézy se stanovi podle postupu uvedeného v COS 137601.
Pfi této metodé se vzorek zahfiva ve zkusebni trubici (zkumavce) rychlosti 5 °C/min
az do jeho samovzniceni.

9.20.2 Vybuchové teplo (Zkouska 20B)

Vybuchové teplo nitrocelulézy se stanovi postupem uvedenym u Zkousky 2C
(kalorimetrické stanoveni obsahu dusiku, ¢lanek 9.2.4) bez kalibrace (¢lanek 9.2.4.6)
a vypoctu obsahu dusiku (¢lanek 9.2.4.8).

10 Odchylky od postupt zkousek u nitrocelulézy s pridavkem
kridy
V této gasti COS jsou uvedeny vdechny odchylky od standardnich postupd zkousek,
které jsou vyZadovany u kvalitativnich tfid nitrocelulézy s pfidavkem kfidy (uhli¢itanu
vapenatého).
Témito odchylkami jsou:
a) doplrikové zkousky, které se stavaji povinnymi,
b) zmény (Upravy, opravy) postupl zkousek,
C) nepouzitelné postupy zkousek.

VSechny postupy zkou$ek, které nejsou specifikovany v této kapitole, mohou byt
u nitrocelulézy s pfidavkem kfidy pouzity bez zmén.

10.1 Doplnkové zkousky
Stanoveni obsahu uhli¢itanu vapenatého

Obsah uhli¢itanu vapenatého musi byt stanoven, protoze tato hodnota je nezbytna:

a) pro kontrolu, zda se hodnota obsahu kfidy nachazi v urCenych mezich
(uvedenych ve smlouvé nebo objednavce),

b) jako podklad pro opravu vysledku stanoveni obsahu dusiku.
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Obsah uhli¢itanu vapenatého se muze stanovit bud metodou titraéniho stanoveni
alkality (Zkouska 9D), nebo metodou spektroskopického stanoveni obsahu vapniku
(Zkouska 9E).

U nitrocelulézy s pfidavkem kfidy obvykle dobfe koresponduji s hodnotami zjiSténymi
Zkouskami 9D nebo 9E ivysledky stanoveni obsahu popela (Zkouska 7; hlavni
sloZkou popela je oxid vapenaty) a mezivysledky slepého stanoveni u rozSifené
Bergmann-Junkovy zkousky pfi 132 °C (Zkou$ka 5B; postup pfi slepém stanoveni
odpovida stanoveni alkality); mohou tak byt pouzity pro kontrolu vérohodnosti
vysledku obsahu uhli€itanu vapenatého.

10.2 Zmény postupu zkousek
10.2.1 Oprava vysledkt u stanoveni obsahu dusiku (Zkouska 2)

Jedna se oopravu vysledkll stanoveni obsahu dusiku na mnozZstvi pfitomného
uhli¢itanu vapenatého CaCOj;. Pritomnost této slou€eniny musi byt zohlednéna tak,
Ze se vypocita obsah dusiku pouze pro podil nitrocelulézy ve vzorku. Oprava
se provede podle vzorce:

% dusiku ,
% dusiku = — ot (30)
IR ]
100

10.2.2 Zmény u stanoveni rozpustnosti v éter-alkoholu (Zkouska 3)

U preferované filtracni metody (Zkouska 3A) zachycuje pouzity filtr ze sklenénych
mikrovlaken nejen nerozpusténa vlakna nitroceluldzy, ale i kfidu. Z toho vyplyvajici
odchylka vysledku zkousky je v8ak vzhledem k limitované pfesnosti metody pomérné
mala.

Je tfeba poznamenat, Ze filtr ze sklenénych mikroviaken s velikosti pord mensi nez
3 ym zachyti vice nez 98 % jemné praskové kfidy, ktera musi byt pfidana pfi vyrobé
nitrocelulézy s pfidavkem kfidy.

Jestlize se to povazuje za nezbytné, mize byt postup Zkousky 3A upraven tak, aby
se eliminoval vliv kfidy. To Ize provést pfidanim nékolika kapek (pfiblizné 0,1 ml)
koncentrované kyseliny chlorovodikové do éter-alkoholového rozpoustédla pouzitého
pfi zkouSce, CimZz dojde k rozpusténi kfidy ihned po pfidani rozpoustédla
k nitroceluloze.

Odparovaci metoda (Zkouska 3B) se pro nitrocelulézu s pfidavkem kfidy muze
pouzit bez zmény postupu zkousky.

10.2.3 Zmény u stanoveni latek nerozpustnych v acetonu (Zkouska 4)

Pfi ZkouSce 4 zachyti filtr ze sklenénych mikrovlaken nejen nerozpusténa vlakna
nitrocelulézy, ale také kfidu. Ztoho plynouci odchylka vysledku zkou$ky je
eliminovana pfidanim nékolika kapek (pfiblizné 0,1 ml) koncentrované kyseliny
chlorovodikové do acetonového rozpoustédla pouzitého pfi zkouSce, ¢imz dojde
k rozpusténi kfidy ihned po pfidani rozpoustédla k nitroceluloze.

10.2.4 Pouziti vysSich meznich hodnot u stanoveni obsahu popela (Zkouska 7)

Standardni metoda stanoveni obsahu popela (Zkouska 7) se pro nitrocelulézu
s pfidavkem kfidy muze pouzit bez zmény postupu zkousky.
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U nitroceluldzy s pfidavkem kfidy ma vSak byt pouzita ponékud vysSi mezni hodnota
maximalniho pfipustného obsahu popela.

10.3 Nepouzitelné postupy zkousek

Standardni Bergmann-Junkova zkou$ka (ZkouSka 5A) a Bergmann-Junk-Siebertova
zkouska (Zkouska 5C) pri 132 °C

Standardni metody Zkousky 5A a ZkousSky 5C jsou pro nitrocelulézu s pfidavkem
kfidy nepouzitelné.

Misto nich se musi pouzit alternativni rozSifena Bergmann-Junkova zkousSka pfi
132 °C (Zkouska 5B) nebo metylvioletova zkouska pfi 134,5 °C (Zkouska 6).

Je nezbytné si uvédomit, Zze uhliCitan vapenaty pfitomny ve vzorku nitrocelulozy je pfi
Zkouskach 5A a 5C schopen neutralizovat odpovidajici mnozstvi uvolnénych oxidl
dusiku. Pokud se tato skutecnost nevezme v uvahu, vzorky nitrocelulézy s vysokym
obsahem uhliCitanu by se mohly jevit stabilnéjSi, nez jsou ve skuteCnosti. Proto
se pro nitrocelulézu s pfidavkem kfidy vyuziva alternativni postup Zkousky 5B, ktery
koriguje vliv uhliCitanu vapenatého pouzitim slepé analyzy nezahratého vzorku
arozdilnym schématem titrace. ZkouSku 5B lze aplikovat na vSechny druhy
nitroceluldzy.
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