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1 Inledning

Mikrokalorimetri (MK) dr en mycket kdnslig metod for att mita den utvecklade
effekten fran pagaende endoterma och exoterma processer i ett prov. Tekniken ger dock
inte svar pa vilka reaktioner, fasomvandlingar etc som ger den utvecklade effekten. Vid
analys av nitrocellulosakrut, som innehéller en miangd olika komponenter, dr det darfor
viktigt att beakta hur de ingéende komponenternas mdjliga reaktioner kan ténkas
paverkas av faktorer som fukt, fyllnadsgrad i provbehallaren etc. Det ar ockséa viktigt
att analysforhallandena blir sd lika de verkliga lagringsforhdllandena som mdjligt
bortsett fran den forhdjda temperaturen.

I referenserna [1][2][3][4][5][6][7] beskrivs studier dér olika yttre faktorers paverkan
pé resultaten frin MK-analyser undersokts. De faktorer som undersokts 1 dessa studier
ar framst

e provets fukthalt
e fyllnadsgraden i provbehéllaren
e ldckage genom provbehédllarnas forslutningar.

Effekten av fukt &r stor och det rapporteras 1 flertalet av studierna att en 6kad fukthalt
ger en Okad effektutveckling [1][3][4][7].

Fyllnadsgradens betydelse har studerats i ref. [1][3][6][7]. I ref. [1][3][7] har ett
dubbelbaskrut analyserats vid 89°C under 7 dagar. Olika fyllnadsgrad visade sig ge
olika utseende pa varmeutvecklingskurvan. Motsvarande studie gjordes i referens [6]
vid 65.5 °C. Vid dessa analyser visade sig fyllnadsgraden ha betydelse for kurvans form
forst efter en veckas analys och mindre betydelse under de forsta 7 dagarna. Nivén pa
effektutvecklingen o0kade dock med oOkande fyllnadsgrad under storsta delen av
analysen.

I ref. [1][3][4][6][7] har effekten av lickage genom provbehéllarens forslutning stud-
erats. [ ref. [1] foreslas lickage genom provbehéllarens forslutning medfora att NOy kan
ldamna behéllaren och ddrmed paverka hur snabbt autokatalysen intraffar samt vilka sta-
bilisatorreaktioner som sker. I ref. [3] uppkom plétsliga endotermer vid vissa MK-
analyser som foreslogs orsakas av lickage genom provbehallarens forslutning. I ref. [4]
rekommenderas att analyser sker i helt 6ppna provbehéllare eftersom hylsan, dar krutet
forvaras i den verkliga ammunitionen, inte kan forvintas vara helt titslutande. En obe-
gransad tillgéng till luft vid analyserna ger en hogre varmeutveckling och analyser 1 tat-
slutande provbehéllare anses dérfor ge en dveroptimistisk skattning av krutets stabilitet.

I ref. [2] foreslds MK-analyser kunna anvéndas for att forutom lagringsstabiliteten
daven kunna forutsdga krutets aktuella prestanda. Detta skulle ske genom att studera
magnituden och lutningen pa virmeflddeskurvorna.

I en Round-Robintest [8] som utfordes under -97/-98 var en av slutsatserna att for-
konditionering av krutproverna inte var nodvéndig. Bortsett frdn paverkan pa initial-
effekterna hade forkonditionering liten effekt pa analysresultaten forutom vid 14g luft-
fuktighet.



2 Provpreparering

Fyra olika krutsorter valdes ut for undersokning av fyllnadsgradens betydelse vid
mikrokalorimeteranalyser. For att kunna undersoka hur de eventuella skillnaderna i
analysresultat mellan olika fyllnadsgrader paverkas av krutets geometri och typ av
stabilisator, valdes ett antal krut med olika geometrier och som stabiliserats med olika
stabilisatorer. De stabilisatorer som ingdr i de analyserade kruten dr difenylamin (DFA)
och centralit . Data for de olika kruten redovisas i tabell 1.

Tabell 1. Data for de krut som anvindes vid undersdkning av propvprepareringens betydelse vid
mikrokalorimeteranalyser.

Krutsort Dubbel- ~ Form pa krutet Typ av Stabilisatorhalt
baskrut stabilisator fran borjan

NC 1066 - etthalskrut DFA, centralit I 0.75 %, 1.20 %

KKR XI - etthalskrut DFA 0.11 %

AKB 204 X bladkrut centralit I 1.3%

NK 1255 X rorkrut centralit | 1.8 %

Béde fyllnadsgraden av prov i provbehdllarna och krutkornens storlek varierades.
Fyra olika delprover for mikrokalorimeteranalyser preparerades av varje krutsort. For
att lattare kunna variera fyllnadsgraden maldes krutet som anvéndes till vissa av del-
proven. Skillnaden mellan delproven var foljande,

delprov 1 - krutet maldes och provbehallaren fylldes med prov

delprov 2 - krutet maldes och provbehéllaren fylldes till hdlften med prov

delprov 3 - krutet delades i smabitar och s& mycket prov som mgjligt placerades i
provbehillaren

delprov 4 - sa mycket som mojligt av hela bitar av krutet placerades i provbehallaren.

Figur 1. Provbehéllare som anvénts vid samtliga mikrokalorimeteranalyser.



For kruten NC 1066 och KKR XI var krutkornen redan sa smé frdn borjan att endast
analyser med delprov 1, 2 och 4 gjordes. 3 ml glasbehallare med tétslutande lock (se
figur 1) har anvédnts som provbehdllare vid samtliga mikrokalorimeteranalyser som
presenteras 1 denna rapport.

Effekten av vakuumtorkning och fuktbehandling av krutproverna foére mikrokalori-
meteranalyserna studerades ocksa. Till dessa analyser anviindes kruten AKB 110 och
NC-NG CEP-2. AKB 110 ir ett enkelbaskrut som ir stabiliserat med DFA och krutet
NC-NG CEP-2 ér ett dubbelbaskrut stabiliserat med centralit. I bdda dessa krutpartier
har tidigare uppvisat hoga initialeffekter vid mikrokalorimeteranalyser. Aven i detta fall
preparerades fyra olika delprover av varje krutsort for mikrokalorimeteranalyser.
Skillnaden mellan delproven var foljande,

delprov 1 - krutet var obehandlat

delprov 2 - krutet vakuumtorkades under 2 minuter

delprov 3 - krutet vakuumtorkades under minst 12 timmar

delprov 4 - 2 viktsprocent vatten tillsattes 1 en liten méngd inert sand som placerades
1 provbehéllaren.

De olika torkmetoderna paverkar ockséa vilka &mnen som tas bort och vilka som finns
kvar 1 krutet efter behandlingen. Vilka &mnen som &ir borttagna respektive nirvarande
efter de olika forbehandlingsmetoderna redovisas i tabell 2.

Tabell 2. Redovisning av forbehandlingsmetoder samt hur det paverkar vilka &mnen som ar borttagna och
vilka som finns kvar i krutet efter respektive behandling.

FORBEHANDLING AMNEN I KRUTMATRISEN
Narvarande Borttagna

Metod 1 Utan forbehandling som H,0 och NO,

referens
Metod 2 Vakuumtorka ldnge H,0 och NO,
Metod 3 Vakuumtorka kort tid H,O NOy och lite H,O
Metod 4 Vakuumtorka ldnge, H,0O NO,

tillsétt 2 vikts% H,O 1 en

liten méngd inert sand

som placeras i prov-

behéllaren




3 Fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser

Eftersom fyllnadsgraden styr tillgdngen pa syre i den tdta provbehallaren vid analys,
ar det tankbart att det sker olika reaktioner i krutet beroende pa fyllnadsgrad. Mikro-
kalorimeteranalyser har dérfor gjorts pa ett antal krut dir fyllnadsgrad och storlek pa
krutkornen har varierats i olika delprover. Analyserna har skett vid tre olika tempera-
turer 55, 65 och 75° C. Data for de olika kruten som anvénts samt den exakta skillnaden
mellan de olika delproverna redovisas under avsnitt 2. Den uppmitta effekten har nor-
merats till 1 gram prov i samtliga analysdata som presenteras.

For 1 stort sett samtliga krutsorter har en hogre effekt uppmatts under analysernas
forsta timmar for de malda proverna én for de med hela krutbitar vid alla tre tempera-
turerna (se figur 2-5). For dubbelbaskruten uppkommer en kraftig minskning av effekt-
utvecklingen efter mellan 4 till 5 dygn for de delprov med en fylld provbehéllare vid
temperaturen 75° C (se figur 4-5). Denna plotsliga minskning 1 effektutveckling antas
bero pé att syret i provbehéllaren har tagit slut. I provbehdllarna med de 6vriga del-
proven finns det fortfarande gott om syre kvar och den pldtsliga minskningen 1 effekt-
utveckling uteblir eller upptrader eventuellt senare. Vid de lidgre temperaturerna sker
reaktionerna ldngsammare och syret hinner inte ta slut under de cirka sju dygn ana-
lyserna pagar.

Kurvorna dr nistan identiska for delproven med fyllda respektive halvfulla prov-
behéllare for enkelbaskruten (se figur 6-7). For dubbelbaskrutet NK 1255 géller att
effektutvecklingen dr ndgot ldgre for delproven med fyllda provbehéllare 4n med halv-
fyllda vid samtliga temperaturer sa ldnge det finns fri tillgang pa syre (se figur 8). Det
motsatta forhallandet mellan effektutvecklingen i den fyllda respektive halvfyllda
provbehallaren giller for dubbelbaskrutet AKB 204 (se figur 9).

Sonderdelning av krutbitarna till mindre delar har liten inverkan pé analysresultaten.
Det dr i stort sett ingen skillnad i effektutveckling mellan de delprov dér hela krutbitar
respektive sonderdelade krutbitar har anvints (se figur 4-5). For enkelbaskruten géller
att det dr en viss skillnad 1 effektutveckling mellan malda prover och de med hela bitar
medan skillnaden mellan fyllda och halvfyllda provbehéllare &r mycket liten (se figur 2-
3). Skillnaden 1 exponerad yta for reaktion verkar alltsd i de hér fallen ha storre betyd-
else for effektutvecklingen dn fyllnadsgraden. For dubbelbaskruten dr det storre skillnad
1 effektutveckling mellan delprover med halfyllda respektive fyllda provbehallare (se
figur 8-9) och bade den exponerade ytan for reaktion och fyllnadsgraden har for dessa
krut betydelse for analysresultaten. Skillnaden i effektutveckling mellan delprover med
fylld provbehallare och dir hela bitar anvénts okar ocksd med stigande temperatur for
béde enkelbas- och dubbelbaskrut.
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Figur 2. Undersokning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet NC 1066.
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Figur 3. Undersokning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet KKR XI.
Vid analysen av den fyllda provbehallaren vid 75°C oversteg effektutvecklingen instrumentets méatom-
rade. Analysen avbrots da och provet stilldes istdllet in i virmeskap vid samma temperatur. Efter ca 16
timmar aterupptogs analysen av provet.
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Analyserna av fyllda och halvfyllda provbehallare vid 65°C ar utforda pa en annan mikrokalorimeter dn
ovriga analyser. Detta kan eventuellt forklara varfor effektutvecklingen ar nagot lagre dn forvéntat vid
dessa analyser.
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Figur 9. Skillnad i effektutveckling mellan delprov med fylld och halvfylld provbehallare vid tre olika
temperaturer for krutet AKB 204.

Skillnaden 1 effektutveckling mellan de olika delproven é&r storst under de allra forsta
timmarna eller dagarna av analysen. For att undersoka skillnaderna i1 hur mycket energi
som frigjorts under hela analyserna berdknades den totala energiavgivelsen under de
forsta fem dygnen (se figur 10-13). Det dr ocksé lattare att jimfora ett virde pa en enda
parameter for de olika delproven én att jamfora utseende pé en kurva.

Utvecklade energin (J/g) under 5 dagar

fylld  halvfull hela fylld  halvfull hela fylld  halvfull hela
bitar bitar bitar

Figur 10. Totala energiavgivningen under de fem forsta dygnen for krutet NC 1066. De breda bla
staplarna anger medelvirdet for de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energi-
avgivningen for respektive delprov.
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Utvecklade energin (J/g) under 5 dagar

fylld halvfull  hela fylld  bhalvfull hela fylld  bhalvfull  hela
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Figur 11. Totala energiavgivningen under de fem forsta dygnen for krutet KKR XI. De breda bla
staplarna anger medelvirdet for de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energiavgiv-
ningen for respektive delprov. Provet med den helt fyllda provbehallaren skulle formodligen ha uppvisat
en hog avgiven energi vid 75°C om inte provet varit tvunget att tas ut frén instrumentet och placeras i en
varmeugn istillet under de forsta timmarna av analysen.

5 | AKB 204 759G 6

Utvecklade energin (J/g) under 5 dagar

fylld
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smadelar
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fylld
halvfull
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hela bitar

Figur 12. Totala energiavgivningen under de fem forsta dygnen for krutet AKB 204. De breda bl stap-
larna anger medelvirdet for de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energiavgiv-
ningen for respektive delprov.
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Utvecklade energin (J/g) under 5 dagar

fylld
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Figur 13. Totala energiavgivningen under de fem forsta dygnen for krutet NK 1255. De breda bla
staplarna anger medelvirdet for de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala
energiavgivningen for respektive delprov.

For samtliga krutsorter géller att skillnaden i energiavgivning mellan de olika del-
proverna okar med stigande temperatur och for den ldagsta temperaturen ar skillnaderna
mycket sma (se figur 10-13). Annars ar det svart att se ndgon gemensam generell trend i
skillnaden 1 avgiven energi mellan de olika delproven for de fyra krutsorterna. For
krutet KKR XI giller att delproven med hela bitar ger hogre energiavgivning dn dvriga
delprover (se figur 11). For krutet NC 1066 géller istéllet det motsatta, att delproven
med hela bitar ger ldgre energiavgivning dn 6vriga delprover (se figur 10). Energiavgiv-
ningen var lagre for delproven med helt fylld provbehallare dn for dvriga delprover for
bada dubbelbaskruten vid 75°C (se figur 12-13). For krutet NK 1255 giller att delprover
med halvfylld provbehéllare ger en storre energiavgivning dn de dvriga delproverna for
samtliga tre temperaturer.

Den kvarvarande stabilisatorhalten efter att MK-analyserna utforts har uppmaétts med
hjidlp av HPLC-analyser. Resultatet av dessa analyser redovisas i figur 14-17. Bade
halten av DFA och NOD har analyserats men det dr endast halten av den ursprungliga
stabilisatorn som redovisas 1 figurerna. Skillnaden 1 stabilisatorhalt mellan de olika del-
proverna dr sma. Halterna har dock kraftigt sjunkit for samtliga delprov jamfort med
halten frén borjan. Analystemperaturens paverkan pd halten kvarvarande stabilisator ar
ocksa liten forutom for kruten NC 1066 samt NK 1255 dir halten DFA respektive
centralit 4r ndgot lagre vid 75°C (se figur 14 och 17). Det dr dock anmérkningsvért att
endast halten DFA och inte halten centralit paverkats av den 6kade temperaturen vid
analys av krutet NC 1066. For krutet KKR XI, ddr stabilisatorhalten &r mycket 14g,
uppvisar de olika delproverna olika halt NOD. Halten NOD é&r ungefar tre ganger hogre
for de malda proverna én for de med hela bitar vid samtliga analystemperaturer. Det dr
dock ingen ndmnvérd skillnad 1 NOD-halt mellan prover frén fyllda respektive
halvfyllda provbehéllare. Det &r heller ingen skillnad i NOD-halt mellan delproven for
krutet NC 1066.
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staplarna medelvardet av DFA-halten. De streckade linjerna anger halten stabilisator fran borjan. Linjerna
har samma farg som staplarna for den stabilisator som den representerar.
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Figur 15. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven for krutet KKR XI efter
mikrokalorimeteranalyserna. De smala staplarna anger halten DFA. De breda staplarna anger medelvérdet
av DFA-halten. Den streckade linjen anger halten stabilisator fran borjan. DFA-halten for den fyllda
provbehallaren samt den med hela bitar var 0 % vid 75°C.
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Figur 16. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven for krutet AKB 204 efter
mikrokalorimeteranalyserna. De ljusbla smala staplarna anger halten centralit. De breda bla staplarna
anger medelvardet av centralithalten. Den streckade linjen anger halten stabilisator fran bérjan.
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Figur 17. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven for krutet NK 1255 efter
mikrokalorimeteranalyserna. De ljusbld smala staplarna anger halten centralit. De breda bla staplarna
anger medelvirdet av centralithalten. Den streckade linjen anger halten stabilisator fran borjan.

For krutet NC 1066 varierar ocksé centralithalterna mellan de olika delproverna. Det ar
dock ingen generell trend i variationerna mellan de olika temperaturerna.
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4 Effekt av vakuumtorkning samt fuktbehandling

For vissa krut upptridder en hog initialeffekt vid mikrokalorimetermétningar. Vad det
ar for process som orsakar dessa initialeffekter ar oként och det dr déarfor svért att veta
hur det paverkar krutets stabilitet och sékerhet. Ténkbara orsaker till de hoga initial-
effekterna kan t ex vara ansamling av NO 1 krutets porer eller hog fukthalt. En studie
har gjorts for att undersoka om ndgon av dessa parametrar paverkar uppkomsten av
initialeffekter.

Det har antagits att det NO som bildas 1 krutet vid sonderfallsreaktionerna inte
reagerar med det tillgéngliga syret forrdn koncentration av NO ér tillrdckligt hog [9].
NO skulle déarfor kunna ansamlas 1 krutets eventuella porer tills den kritiska koncen-
trationen uppnétts och sedan reagera med syret till NO, som 1 sin tur kan reagera med
stabilisatorerna. I mikrokalorimetern sker en hdjning av krutets temperatur och det kan
dé tinkas att en stor mdngd NO plotsligt frigors fran porerna och foljdreaktionerna ger
upphov till en effektutvecklingstopp. Nér porerna tomts skulle effektutvecklingen fran
dessa reaktioner och andra sonderfallsreaktioner bli ldgre och mera stabil.

For att ta reda pa om det 4r ansamling av nitrésa gaser i porer som orsakar att vissa
krut uppvisar hoga initialeffekter har jamforande MK-métningar gjorts pa nagra sadana
krut dér proverna varit obehandlade och dér de forst vakuumbehandlats for att avldgsna
eventuella nitrésa gaser. Vid vakuumtorkning kommer dven fukt att avldgsnas fran
krutet men eftersom H,O (1) - H,O(g) dr en endoterm process kan den inte ge nagot
positivt bidrag till initialeffekttoppen. Da provet vakuumtorkas kan daremot frdnvaron
av processen H,O (1) —> H,O(g) tdnkas bidra till att initialeffekterna 6kar. Fukten kan
ocksa tinkas ge bidrag till effektutvecklingen péd annat sétt (se nedan).

Om fukt tagits upp av krutet vid lagring sker en dkad omvandling av H,O (1) till
H,O(g) vid mikrokalorimetermétningarna pd grund av den forhojda temperaturen.
Denna process dr visserligen endoterm men vid reaktionen mellan NO; och H,O(g) av-
ges det tre ganger sd mycket energi som dd NO, reagerar med DFA. En 6kad effektut-
veckling skulle déarfor vara mojlig 1 borjan av métningen da lagrad H,O (1) omvandlas
till H,O(g) som kan tdvla med DFA om att reagera med den NO, som bildas vid sonder-
fallsreaktionerna. Jimforande mikrokalorimetermitningar med och utan fuktkonditio-
nering har darfor utforts for att ge svar pa om reaktioner med fukt kan orsaka initial-
effekterna. Som bonus ger denna undersékning dven svar pad hur effektutvecklings-
kurvorna allmént paverkas av fuktbehandling. I tabell 2 anges forbehandlingsmetod av
krutet samt hur det paverkar vilka &mnen som dr borttagna och vilka som finns kvar i
krutet efter behandlingen.

Fuktbehandling ger en klart 6kad effektutveckling medan effekten av vakuumtork-
ningen skiljer sig mellan de tva analyserade kruten (se figur 18-19). For krutet NC-NG
CEP-2 éar effekten av vakuumtorkningen liten och 1 samma storleksordning som
normala variationer 1 effektutveckling mellan analyser av likadana prov (se figur 18).
Medan skillnaderna mellan effektutvecklingskurvorna for prov som vakuumtorkats pa
olika sitt dr stora for krutet AKB 110 (se figur 19). De krutprover som ir obehandlade
och de som vakuumtorkats i 2 timmar har samma kurvform men nivén ar hogre for det
obehandlade krutprovet. Det krutprov som vakuumbehandlats i minst 12 timmar har en
annorlunda kurvform och uppvisar hogre initialeffekter 4n de ovriga krutproven. Ana-
lyserna har utforts i november ménad och det kan dérfor ténkas att effekten av vakuum-
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torkningen skulle ha blivit ndgot annorlunda om analyserna istéllet utforts under
sommarménaderna. Luftfuktigheten kan ocksd tidnkas ha haft betydelse vid tidigare
MK -analyser av krutpartierna da hoga initialeffekter erhdlls dven for obehandlat krut.
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Figur 18. Undersokning av betydelsen av fuktbehandling respektive vakuumtorkning vid mikrokalori-
meteranalyser av krutet NC-NG CEP-2. Analyserna ar utforda vid 65°C.
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Figur 19. Undersokning av betydelsen av fuktbehandling respektive vakuumtorkning vid mikrokalori-
meteranalyser av krutet AKB 110. Analyserna ir utforda vid 65°C.
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5 Slutsatser och rekommendationer

Generellt dr skillnaderna 1 den utvecklade effekten samt avgivna energin liten mellan
delprov med olika fyllnadsgrad. Betydelsen av fyllnadsgrad i provbehéllaren for analys-
resultaten 6kar dock med 6kande analystemperatur i mikrokalorimetern. Skillnaderna i
effektutveckling mellan de olika delproverna varierar ocksa beroende pa vilken krutsort
som analyserats. Fyllnadsgraden har mycket liten betydelse vid mikrokalorimeter-
analyserna av enkelbaskruten dér effektutvecklingskurvorna ndstan &r identiska for
delproven med fyllda respektive halvfyllda provbehéllare. For dubbelbaskruten har fyll-
nadsgraden storre betydelse. Effektutvecklingskurvorna skiljer sig dock at pa olika satt
for de fyllda och halvfyllda provbehallarna beroende pa krutsort. Vid analystempera-
turen 75°C tar det tillgéngliga syret for reaktioner slut efter 4 till 5 dygn dé fyllda prov-
behallare anvinds. Detta giller dock endast dubbelbaskruten. Fyllnadsgraden har annars
inte visat sig ha nagon betydelse for kurvans form som i referens [1] och [7].

Den exponerade ytan for reaktion dr av stor betydelse for analysresultaten. De malda
proverna ger generellt en hogre effektutveckling &n proverna med hela bitar under
analysernas forsta timmar. Dessa skillnader okar ocksd med dkande analystemperatur.
Da den totala energiavgivningen istéllet studeras blir skillnaderna betydligt mindre. Vid
analystemperaturen 75°C uppvisar dock vissa delprov avvikande virden pd den avgivna
energin.Vilket delprov som skiljer sig fran de dvriga varierar beroende pé krutsort. Den
priméra anledningen till att en del av krutproverna maldes var att kunna fa mojlighet att
variera fyllnadsgraden for att studera dess effekt pd virmeutvecklingen. De stora av-
vikelserna 1 effektutveckling mellan malda prover och hela bitar visar dock att malning
ar en délig metod for att mojliggéra en 6kning av fyllnadsgraden. Sonderdelning av
krutbitarna till mindre delar har déremot liten betydelse for analysresultaten och kan
dérfor anvandas som metod for att 6ka méngden prov i provbehallaren.

Trots skillnader 1 avgiven energi mellan vissa delprover ar skillnaderna 1 kvarvarande
halt ursprunglig stabilisator mellan motsvarande delprover mycket sma. Detta tyder pa
att antingen inte stabilisatorerna varit inblandade 1 de reaktioner som gett upphov till
skillnaderna 1 médngden avgiven energi eller att det dr reaktioner med andra stabili-
satorderivat. For krutet KKR XI gir det dock tydligt att korrelera en stérre mangd
avgiven energi for delprovet med hela bitar med en lagre halt DFA och hogre halt NOD
an for de ovriga delproven.

Det finns tva gransviarden som anvinds vid mikrokalorimeteranalyser av nitrocellu-
losakrut. Det ena baseras pa effektutvecklingen under de forsta timmarna av analysen
den s k initialeffekten och det andra pa effektutvecklingen under resterande tiden av
analysen. Storleken péd dessa griansvérden dr dessutom olika for enkel- och dubbelbas-
krut. Studien som presenteras 1 denna rapport visar att betydelsen av bdde fyllnads-
graden och den exponerade ytan for reaktion ar storst for initialeffekternas storlek samt
okar med 6kande analystemperatur. D4 analystemperaturen dr ligre &n 65°C ér ddremot
skillnaderna i avgiven energi mellan prov som har olika fyllnadsgrad sma. Om en ana-
lystemperatur under 75°C viljs, tar inte heller det tillgéingliga syret for reaktion slut ens
i en helt fylld provbehallare under dtminstone de forsta sju dygnen. Det kan darfor vara
vanskligt att forlita sig pd grdnsvirden som baseras pd initialeffekter samt att vilja
analystemperaturer hogre dn 65°C. Dagens griansvirden foreslds kompletteras med ett
griansvirde for den avgivna energin under hela analysen.
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Fuktbehandling ger en klart 6kad effektutveckling for bdda de analyserade krut-
sorterna. For det ena krutet var dven effekten av vakuumtorkningen pa MK-analyserna
stor medan den inte hade ndgon ndmnvird effekt pa analysresultaten for det andra
krutet. Initialeffekterna visade sig vara storst da provet vakuumtorkats under minst 12
timmar dvs da bade eventuellt NO och fukt avldgsnats. Det ar alltsd inte troligt att det ar
ansamling av NO 1 krutets porer som orsakar de hoga initialeffekterna. Fukt kan
daremot tinkas ha en viss betydelse for uppkomsten av hoga initialeffekter.

For att varken 6verdriva eller underskatta riskerna vid fortsatt lagring av analyserade
krutpartier bor analysforhéllandena vara sa lika de verkliga lagringsforhallandena som
mojligt. Men eftersom lagringsforhdllandena kan skifta mellan olika &r och arstider kan
ocksa t ex fukthalten i det analyserade krutet variera mellan olika provtillfdllen. Ett sétt
att minska riskbeddmningens beroende av lagringsforhéllanden kan t ex vara att fukt-
konditionera krutproverna fore analys. Det foreslas darfor vidare undersdkningar av hur
en sadan fuktkonditionering lampligast skulle kunna utforas.
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