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Poglavlje 2.3
Postupci ispitivanja

Opcenito

Ako u poglavlju 2.2 ili u ovomu poglavlju nije propisano drukdije, mora se primijeniti postupak ispitivanja
za klasificiranje opasnnih tvari u Priru€niku za testove i kriterije.

Ispitivanje prokapavanja eksploziva za miniranje tip A

Eksplozivi za miniranje tip A (UN br. 0081), ako sadrze iznad 40 % tekucega duSi¢nog estera, osim
ispitivanja navedenoga u Priru¢niku za testove i kriterije, moraju zadovoljiti sliede¢e uvjete ispitivanja
prokapavanja.

Uredaj za ispitivanje eksploziva za miniranje prokapavanjem (sl. 1 do 3) sastoji se od Supljega cilindra
od bronce. Cilindar unutarnjega promjera 15,7 mm i dubine 40 mm s jedne stranice zatvoren je plocom
od istovjetnoga metala. Na rubu cilindra dvadeset je rupa promjera 0,5 mm (Cetiri skupine po pet
rupa). Cilindri¢no oblikovani klip od bronce duzine 48 mm, cjelokupna njegova duzina jest 52 mm, ulazi
u okomito smjesteni cilindar. Klip promjera 15,6 mm napunjen je masom od 2 220 g tako da se tlak od
120 kPa (1,20 bar), postize cilindrom.

Mali ¢ep eksploziva za miniranje teZzine 5 do 8 g, duZine 30 mm i promjera 15 mm omotan je vrlo
tankom gazom i smjesten u cilindar; klip i masa za punjenje trebaju biti postavljeni na cilindar tako da je
eksploziv za miniranje podvrgnut tlaku od 120 kPa (1,20 bara).

Ispituje se vrijeme koje je potrebno da se pojave prve uljne kapljice (nitroglicerina) s vanjske stranice
rupa na cilindru.

Smatra se da eksploziv za miniranje zadovoljava uvjete ako je za prokapavanja tekucine potrebno vise
od pet minuta, ispitivanje se obavlja na temperaturi od 15°C do 25°C .
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Ispitivanje prokapavanja eksploziva za miniranje
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sl.1: Zvonoliki oblik napunjem masom od 2220 g;
moZe se objesiti na bronani kip

sl.2: Cilindriéni bron¢ani kip,dimenzija u mm
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s1.3: Suplji cilindar,bronca,zatvoren s jedne strane
Planirati i usje¢i; dimenzije u mm

Sl.1do 3:

(1) 4 serije po 5 rupa od 0,5 fi

(2) bakar

(3) olovna plo¢a s koni€.sred.na unutar.plohi

(4) 4 otvora, priblizno 46x56, postavljena u jednakim razmacima

Ispitivanje nitrocelulozne smjese Klase 4.1

Nitroceluloza koja se trideset minuta zagrijava na 132 °C, ne smije ispustati vidljive Zu¢kastosmede
pare (duSi¢ne plinove). Temperatura izgaranja treba biti 180 °C, vidi 2.3.2.3 do 2.3.2.8, 2.3.2.9 (a) i
2.3.2.10.

Tri grama plastificirane nitroceluloze koja se 60 minuta zagrijava na 132 °C, mora ispustati vidljive
Zuckastosmede pare (dusi¢ne plinove). Temperatura sagorijevanja treba biti iznad 170 °C, vidi 2.3.2.3
do 2.3.2.8,2.3.2.9 (b) i 2.3.2.10.

Postupci ispitivanja moraju se primijeniti u slu€aju ako postoje razli¢ita misljenja u svezi prihvacanja
tvari za Zeljeznicki prijevoz.

Ako se primijene drugi nacini ili postupci ispitivanja da se provjere uvjeti stabilnosti propisani u odjeljku,
ispitivanja trebaju rezultirati istim nalazima koji bi se postigli navedenim postupcima.

U provedbi ispitivanja stabilnosti zagrijavanjem, kako je nvedeno, temperatura peci na kojoj se
zagrijava ispitivani uzorak ne smije prije¢i odstupanje iznad 2 °C od propisane temperature; propisano
tridesetminutno ili Sezdesetminutno ispitivanja treba promatrati priblizno dvije minute. Nakon stavljanja
uzorka temperatura pec¢i mora postiéi potrebnu temperaturu priblizno za pet minuta.

Prije podvrgavanja ispitivanjima u 2.3.2.9 i 2.3.2.10 uzorke treba susiti najmanje petnaest sati na
sobnoj temperaturi u vakuum susilici u kojoj je rastaljeni i granulirani kalcijev klorid, ispitivanje tvari
treba rasprostrijeti u tankomu sloju; u tu svrhu tvari, koje nisu ni u prahu ni vlaknaste, treba samljeti ili
naribati ili narezati na male komadi¢e. Tlak u susilici treba biti ispod 6,5 kPa (0.065 bar).
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23.2.7

23.28

2.3.2.9

2.3.2.10

2.3.3

2331

2.33.11

Prije suSenja, propisano u 2.3.2.6, tvari koje su u skladu sa 2.3.2.2 trebaju se podvrgnuti prethodno
navedenomu su8enju u dobro prozracenoj pecnici na temperaturi od 70 °C dok gubitak mase za tri
Cetvrtine sata ne padne ispod 0,3 % prvobitne mase.

Blago nitratnu nitrocelulozu, navedeno u 2.3.2.1, najprije treba podvrgnuti prethodnom su$enju, kako je
propisano u 2.3.2.7; sa suSenjem treba zavrsiti tako da nitrocelulozu u susilici treba drzati barem
petnaest sati iznad koncentrirane sumporne kiseline.

Ispitivanje kemijske stabilnosti pod utjecajem topline

@)

(b)

ispitivanje tvari navedene u navodu 2.3.2.1

@ Zasebno u dvije staklene ku$alice sljedec¢ih dimenzija:
duzina 350 mm,
unutarnji promjer 16 mm,
debljina stijenke 15 mm

treba staviti 1 g tvari osuSene iznad kalcijeva klorida (ako je potrebno, suSenje treba
obaviti nakon rezanja tvari na komadi¢e koji nisu tezi od 0,05 g svaki). Obje kusalice,
posve prekrivene lagano nategnutom gazom, treba staviti u pecnicu - koja je vidljiva
barem Cetiri petine svoje duZine - i drzati na konstantnoj temperaturi trideset minuta na
132 °C. Treba promatrati izlaze li duSi¢ni plinovi poput jasno vidljivih Zu¢kastosmedih
para u odnosu na bijelu podlogu;

(i) U odsustvu takvih para, tvar se smatra stabilnom;
ispitivanje plastificirane nitroceluloze (vidi 2.3.2.2);

@) Tri grama plastificirane nitroceluloze treba staviti u staklene kuSalice, sli¢ne pod (a), koje
treba staviti u peénicu u kojoj je konstantna temperatura od 132 °C;

(i) KuSalice koje sadrze plastificiranu nitrocelulozu trebaju biti u pecnici jedan sat. Za to
vrijeme ne smiju biti vidljive Zu¢kastosmede pare (dusic¢ni plinovi). Promatranje i ocjena
kao pod (a).

Temperatura sagorijevanja (vidi 2.3.2.1i 2.3.2.2)

@)

(b)

(©)

(d)

temperatura sagorijevanja odreduje se zagrijavanjem 0,2 g tvari u zatvorenoj staklenoj kusalici
umocenoj u kupelj Woodove legure. Ku8alica se stavlja u kupelj kad kupelj dosegne
temperaturu od 100 °C. Temperatura kupelji progresivno se povecava za 5 °C po minuti;
kuSalice moraju biti sliedecih dimenzija:

duZina 125 mm,
unutarnji promjer 15 mm,
debljina stijenke 0,5 mm

trebaju ih umoditi na dubinu od 20 milimetara;

ispitivanje treba ponoviti tri puta, a temperatura na kojoj dolazi do sagorijevanja tvari , tj. sporo ili
brzo sagorijevanje, deflagracija ili detonacija, opaza se svaki put;

najniza temperatura zabiljezena u tri ispitivanja, jest temperatura paljenja;

Ispitivanja zapaljivih tekuéina Klasa 3, 6.1 8

Odredivanje plamista

Za odredivanje plamiSta zapaljivih tekuc¢ina mogu se koristiti sljiedece metode:

Medunarodne norme:

ISO 1516 (Odredivanje zapaljivosti/nezapaljivosti — Metoda ravnoteze u zatvorenoj posudi)

ISO 1523 (Odredivanje temperature paljenja — Metoda ravnoteze u zatvorenoj posudi)

ISO 2719 (Odredivanje temperature paljenja — Metoda u zatvorenoj posudi po Pensky-Martensu)
ISO 13736 (Odredivanje temperature paljenja — Metoda u zatvorenoj posudi po Abelu)

ISO 3679 (Odredivanje temperature paljenja — Metoda brze ravnoteze u zatvorenoj posudi)

ISO 3680 (Odredivanje zapaljivosti/nezapaljivosti — Metoda brze ravnoteze u zatvorenoj posudi)

Nacionalne norme:

American Society for Testing Materials International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West
Conshohocken, Pennsylvania, USA 19428-2959:
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ASTM D3828-07a, normirane metode ispitivanja plami$ta malim testerom sa zatvorenom posudom

ASTM D56-05, normirana metoda ispitivanja plamiSta Tagliabueovim testerom sa zatvorenom
posudom

ASTM D3278-96 (2004)el, normirane metode ispitivanja plamista teku¢ina malim uredajem sa
zatvorenom posudom

ASTM D93-08, normirane metode ispitivanja plamista testerom sa zatvorenom posudom po Pensky-
Martensu

Association frangaise de normalisation, AFNOR, 11, rue de Pressensé, F-93571 La Plaine Saint

Denis Cedex:

Francuska norma NF M 07 - 019
Francuske norme NF M 07 - 011 /NF T 30 - 050 / NF T 66 - 009
Francuska norma NF M 07 - 036

Deutsches Institut flir Normung, Burggrafenstra3e 6, D-10787 Berlin:

Norma DIN 51755 (plamista ispod 65 °C)

State Committee of the Council of Ministers for Standardization, RUS-113813, GSP, Moscow, M-49
Leninsky Prospect, 9:
GOST 12.1.044-84

23312 Kako bi se odredila temperatura paljenja bojila, guma i sliénih viskoznih predmeta u kojima su otapala,
moraju se koristiti samo postupci ispitivanja prikladni za odredivanje temperature paljenja za viskozne
tekucine u skladu sa sljedeéim standardima:

€) medunarodni standard ISO 3679: 1983;
(b) medunarodni standard ISO 3680: 1983;
(c) medunarodni standard ISO 1523: 1983;
(d) medunarodne norme EN ISO 13736 i EN ISO 2719, metoda B.

2.3.3.13 Norme navedene u odlomku 2.3.3.1.1 koriste se samo za raspon plamista odreden u tom odlomku. U
primjenjive norme mora se uzeti u obzir moguénost kemijskih reakcija izmedu tvari i drzaca uzorka.
Aparat mora biti, ako je to u skladu sa sigurno$¢u, na mjestu gdje nema propuha. Radi sigurnosti, u
postuku u kojemu se koriste mali uzorci, oko 2 ml, mora se koristiti za organske perokside i
samozapaljive tvari (takoder poznate kao "energetske* tvari), ili za otrovne tvari.

23314 Kad se utvrdi da je temperatura zapaljenja odredena nacinom neravnoteze 23 + 2 °C ili 61 + 2 °C,
temperaturu treba potvrditi za svaku temperaturu nacinom ravnoteze.

2.3.3.15 U slu€aju nesuglasica u pogledu razvrstavanja zapaljive tekucine, mora se prihvatiti razvrstavanje koje
je predloZio posiljatelj ako rezultat kontrolnoga ispitivanja temperature zapaljenja nije iznad 2 °C od
graniéne vrijednosti (23 °C odnosno 61°C), utvrdene u 2.2.3.1. Ako je razlika veéa od 2 °C, treba
obaviti drugo kontrolno ispitivanje, a usvaja se najniZza vrijednost temperature zapaljenja koja se dobije
u bilo kojemu kontrolomu ispitivanju.

2332 Odredivanje pocetne tocke vrenja

Za odredivanje po€etne temperature vreliSta zapaljivih teku¢ina mogu se koristiti sljiede¢e metode:

Medunarodne norme:
ISO 3924 (Naftni derivati — Odredivanje distribucije podrucja vrenja — Metoda plinske kromatografije)

ISO 4626 (Hlapljive organske tekucine — Odredivanje podrucja vrenja organskih otapala koja se koriste
kao sirovine)
ISO 3405 (Naftni derivati — Odredivanje destilacijskih svojstava pri atmosferskom pritisku)

Nacionalne norme:

American Society for Testing Materials International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West
Conshohocken, Pennsylvania, USA 19428-2959:
ASTM D86-07a, Normirana metoda ispitivanja destilacije naftnih derivata pri atmosferskom pritisku

ASTM D1078-05, Normirane metode ispitivanja podrucja destilacije hlapljivih organskih tekucina
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2.3.3.3

2.3.4

2341

2.3.4.2

2343

Ostale prihvatljive metode:

Metoda A.2 kako je opisana u Dijelu A Priloga Uredbi Komisije (EZ) br. 440/2008™.
Ispitivanje za odredivanje sadrzaja peroksida
Da se odredi sadrzaj peroksida tekucine, postupak je sljedeci:

Koli€¢inu p (oko 5 g, izvagano do najblize koli¢ine 0,01 g), tekucine koje treba titrirati treba staviti u
Erlenmeyerovu bocu; dodaje se 20 cm?® octenoga anhidrida i oko 1 g krutoga kalijeva jodida u prahu,
boca se protrese i nakon 10 minuta zagrijava tri minute na priblizno 60 °C. Potrebno je pet minuta
ohladiti ju i dodati 25 cm?® vode. Nakon toga treba odstajati trideset minuta, potom se oslobodeni jod
titrira s decinormalnom otopinom natrijeva tiosulfata bez dodavanja indikatora; potpuno blijedenje
ukazuje na zavrSetak reakcije. Ako je potreban broj cm?® tiosulfatne otopine, postotak peroksida
(izracunat kao H20y), u uzorku dobiva se formulom:

17n
100p

Ispitivanje za odredivanje fluidnosti

Da se odredi fluidnost tekucine, viskozne tvari, paste i smjese, mora se primijeniti sliede¢i postupak
ispitivanja.

Uredaj za ispitivanje

Komercijalni penetrometar prema 1ISO 2137:1985, s vode¢om polugom 47,5 g + 0,05 g;
okruglim sitom od duraluminija s konusnim otvorima i masom od 102,5 g + 0,05 g (vidi sliku 1);
penetracijska posuda unutarnjega promjera 72 mm do 80 mm za prihvat uzorka.

Postupak za ispitivanje

Uzorak se ulijeva u penetracijsku posudu, ali svakako trideset minuta prije mjerenja. Posuda mora biti
hermeticki zatvorena i treba ju ostaviti do mjerenja. Uzorak treba zagrijati u hermeticki zatvorenoj
posudi do 35 °C + 0,5 °C i postaviti na penetrometaski stol neposredno prije mjerenja (nikako viSe od
dvije minute). To¢ka S okruglog sita mora biti u kontaktu s povrSinom tekucine i treba izmjeriti brzinu
penetracije.

Ocjena rezultata ispitivanja

Tvar je poput paste ako je, nakon Sto je srediSte S u kontaktu s povrSinom uzorka, penetracija koju
pokazuje indikator:

€) nakon vremena punjenjaod 5s + 0.1 s ispod 15,0 mm + 0.3 mm;

(b) ili nakon vremena punjenja od 5 s £ 0.1 s iznad 15,0 mm + 0.3 mm, ali je dodatna penetracija
nakon drugoga 55s + 0,5 s ispod 5,0 mm = 0.5 mm.

NAPOMENA: U slu¢aju da uzorak ima tekuce svojstvo, Cesto nije moguce posti¢i povrSinu stabilne
razine u penetracijskoj posudi i uspostaviti zadovoljavaju¢e pocetne uvjete mjerenja za
kontakt tocke "S*. Nadalje, kod nekih uzoraka, udar okruglog sita moze prouzroditi
elasti¢nu deformaciju povrsine i u prvih nekoliko sekunda simulirati dublju penetraciju. U
svim slu€ajevima moze se prikladno obaviti ocjenjivanje u navodu (b).

19

Uredba Komisije (EZ) br. 440/2008 od 30. svibnja 2008. o ispitnim metodama u skladu s Uredbom (EZ)
br. 1907/2006 Europskog parlamenta i Vije¢a o registraciji, evaluaciji, autorizaciji i ograni¢avanju
kemikalija (Uredba REACH)
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Slika 1 — Penetrometar
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Razvrstavanje organkometalnih tvari Klase 4.2 4.3

Ovisno o svojstvima odredenima u skladu s ispitivanjima N.1 do N.5 Priru€nika za testove i kriterije, Dio
Ill, odjeljak 33., organsko-metalne tvari mogu se razvrstati u Klase 4.2 ili 4.3, prema potrebi, u skladu s
dijagramom navedenim na slici 2.3.6.

NAPOMENA 1: Ovisno o ostalim svojstvima i tablici prioriteta opasnosti (vidi 2.1.3.10), organsko-
metalne tvari moraju se, prema potrebi, razvrstati u druge klase.

2: Zapaljive otopine s organsko-metalnim spojevima u koncentracijama koje nisu

podloZzne spontanomu sagorijevanju ili u kontaktu s vodom ne ispustaju zapaljive
plinove u opasnoj kolicini, tvari su Klase 3.

Slika 2.3.5: Nacrt dijagrama za klasifikaciju organsko-metalnih tvari u Klasama 4.2 i 4.3@0

@ postupci ispitivanja N.1 do N.5 u "Priruéniku za testove i kriterije," Dio Ill odjeljak 33.

®  Ako se moze primijeniti i ispitivanje je relevantno, uzimajuci u obzir svojstva reaktivnosti, Klasa
6.1 i 8 trebale bi se uzimati u obzir prema tablici reda prvenstva opasnosti u 2.1.3.10.
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organsko-metal.
tvar/pripravak/otopina

Jeli
tvar  piroforna?
test B.2 (kruta)
test B.3 (tekuca

Je li tvar vodo-
reaktiv.na?
test N.5

Je li samo-zagr.
krutin-a?
test N.4

Organometalna tvar,
kruta, piroforna
UN 3391

Organometalna tvar,
tekuca, piroforna
UN 3392

Organometalna tvar,
kruta, pirof. reagiras vaodom
UN 3393

p-tckuca,piroforna, reag. s vodonm]

kruta -
tekuca o
Reagira li tvar
S vodom?
Test N.5 Kruta a
tekuca

Organometalna tvar,

UN 3394

Ne o

Je li je samo-
zagrijavajuca krut
test N.1

Ne

Da li je samo-
zagrijavajuca
Test N.4

Klasa 4.3,
PG I, ILili I

Organometalna tvar, kruta
Jregira $ vodom
UN 3395

Organometalna tvar,
kruta, vodo-reaktiv., zapaljiva
UN 3396

zagrij.

Organometalna tvar,
kruta, vodo-reakt., samo- -
"~ UN 3397

Ne o

Je li tvar krutina

~~ Sadrzi
li tvar
razrjedivac s tockom
zagaljenja
= 61°C?

Organometalna tvar,
tekuca, vodo -reaktivn2
UN 3398

Organometalna tvar,
tekuca, vodo -reakt., zapaljiva
UN 3399

Ne mora biti razvrstana u
uklasu 4.2ili 4.3

Organometalna tvar,
krutina,  Samo-zag
UN 3400
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