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1 Inledning

Mikrokalorimetri (MK) är en mycket känslig metod för att mäta den utvecklade
effekten från pågående endoterma och exoterma processer i ett prov. Tekniken ger dock
inte svar på vilka reaktioner, fasomvandlingar etc som ger den utvecklade effekten. Vid
analys av nitrocellulosakrut, som innehåller en mängd olika komponenter, är det därför
viktigt att beakta hur de ingående komponenternas möjliga reaktioner kan tänkas
påverkas av  faktorer som fukt, fyllnadsgrad i provbehållaren etc. Det är också viktigt
att analysförhållandena blir så lika de verkliga lagringsförhållandena som möjligt
bortsett från den förhöjda temperaturen.

I referenserna [1][2][3][4][5][6][7] beskrivs studier där olika yttre faktorers påverkan
på resultaten från MK-analyser undersökts. De faktorer som undersökts i dessa studier
är främst

• provets fukthalt
• fyllnadsgraden i provbehållaren
• läckage genom provbehållarnas förslutningar.

Effekten av fukt är stor och det rapporteras i flertalet av studierna att en ökad fukthalt
ger en ökad 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 på värmeutvecklingskurvan. Motsvarande studie gjordes i referens [6]
vid 65.5 °C. Vid dessa analyser visade sig fyllnadsgraden ha betydelse för kurvans form
först efter en veckas analys och mindre betydelse under de första 7 dagarna. Nivån på
effektutvecklingen ökade dock med ökande fyllnadsgrad under största delen av
analysen.

I ref. [1][3][4][6][7] har effekten av läckage genom provbehållarens förslutning stud-
erats. I ref. [1] föreslås läckage genom provbehållarens förslutning medföra att NOx kan
lämna behållaren och därmed påverka hur snabbt autokatalysen inträffar samt vilka sta-
bilisatorreaktioner som sker. I ref. [3] uppkom plötsliga endotermer vid vissa MK-
analyser som föreslogs orsakas av läckage genom provbehållarens förslutning. I ref. [4]
rekommenderas att analyser sker i helt öppna provbehållare eftersom hylsan, där krutet
förvaras i den verkliga ammunitionen, inte kan förväntas vara helt tätslutande. En obe-
gränsad tillgång till luft vid analyserna ger en högre värmeutveckling och analyser i tät-
slutande provbehållare anses därför ge en överoptimistisk skattning av krutets stabilitet.

I ref. [2] föreslås MK-analyser kunna användas för att förutom lagringsstabiliteten
även kunna förutsäga krutets aktuella prestanda. Detta skulle ske genom att studera
magnituden och lutningen på värmeflödeskurvorna.

I en Round-Robintest [8] som utfördes under -97/-98 var en av slutsatserna att för-
konditionering av krutproverna inte var nödvändig. Bortsett från påverkan på initial-
effekterna hade förkonditionering liten effekt på analysresultaten förutom vid låg luft-
fuktighet.
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2 Provpreparering

Fyra olika krutsorter valdes ut för undersökning av fyllnadsgradens betydelse vid
mikrokalorimeteranalyser. För att kunna undersöka hur de eventuella skillnaderna i
analysresultat mellan olika fyllnadsgrader påverkas av krutets geometri och typ av
stabilisator, valdes ett antal krut med olika geometrier och som stabiliserats med olika
stabilisatorer. De stabilisatorer som ingår i de analyserade kruten är difenylamin (DFA)
och centralit I. Data för de olika kruten redovisas i tabell 1.

Tabell 1. Data för de krut som användes vid undersökning av propvprepareringens betydelse vid
mikrokalorimeteranalyser.
Krutsort Dubbel-

baskrut
Form på krutet Typ av

stabilisator
Stabilisatorhalt
från början

NC 1066 - etthålskrut DFA, centralit I 0.75 %, 1.20 %
KKR XI - etthålskrut DFA 0.11 %
ÅKB 204 X bladkrut centralit I 1.3 %
NK 1255 X rörkrut centralit I 1.8 %

Både fyllnadsgraden av prov i provbehållarna och krutkornens storlek varierades.
Fyra olika delprover för mikrokalorimeteranalyser preparerades av varje krutsort. För
att lättare kunna variera fyllnadsgraden maldes krutet som användes till vissa av del-
proven. Skillnaden mellan delproven var följande,

delprov 1 -  krutet maldes och provbehållaren fylldes med prov
delprov 2 -  krutet maldes och provbehållaren fylldes till hälften med prov
delprov 3 -  krutet delades i småbitar och så mycket prov som möjligt placerades i
                    provbehållaren
delprov 4 -  så mycket som möjligt av hela bitar av krutet placerades i provbehållaren.

         Figur 1. Provbehållare som använts vid samtliga mikrokalorimeteranalyser.
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För kruten NC 1066 och KKR XI var krutkornen redan så små från början att endast
analyser med delprov 1, 2 och 4 gjordes. 3 ml glasbehållare med tätslutande lock (se
figur 1) har använts som provbehållare vid samtliga mikrokalorimeteranalyser som
presenteras i denna rapport.

Effekten av vakuumtorkning och fuktbehandling av krutproverna före mikrokalori-
meteranalyserna studerades också. Till dessa analyser användes kruten ÅKB 110 och
NC-NG CEP-2. ÅKB 110 är ett enkelbaskrut som är stabiliserat med DFA och krutet
NC-NG CEP-2 är ett dubbelbaskrut stabiliserat med centralit. I båda dessa krutpartier
har tidigare uppvisat höga initialeffekter vid mikrokalorimeteranalyser. Även i detta fall
preparerades fyra olika delprover av varje krutsort för mikrokalorimeteranalyser.
Skillnaden mellan delproven var följande,

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 i en liten mängd inert sand som placerades
                    i provbehållaren.

De olika torkmetoderna påverkar också vilka ämnen som tas bort och vilka som finns
kvar i krutet efter behandlingen. Vilka ämnen som är borttagna respektive närvarande
efter de olika förbehandlingsmetoderna redovisas i tabell 2.

Tabell 2. Redovisning av förbehandlingsmetoder samt hur det påverkar vilka ämnen som är borttagna och
vilka som finns kvar i krutet efter respektive behandling.

ÄMNEN I KRUTMATRISENFÖRBEHANDLING

Närvarande Borttagna
Metod 1 Utan förbehandling som

referens
H2O och NOx

Metod 2 Vakuumtorka länge H2O och NOx

Metod 3 Vakuumtorka kort tid H2O NOx och lite H2O

Metod 4 Vakuumtorka länge,
tillsätt 2 vikts% H2O i en
liten mängd inert sand
som placeras i prov-
behållaren

H2O NOx
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3 Fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser

Eftersom fyllnadsgraden styr tillgången på syre i den täta provbehållaren vid analys,
är det tänkbart att det sker olika reaktioner i krutet beroende på fyllnadsgrad. Mikro-
kalorimeteranalyser har därför gjorts på ett antal krut där fyllnadsgrad och storlek på
krutkornen har varierats i olika delprover. Analyserna har skett vid tre olika tempera-
turer 55, 65 och 75° C. Data för de olika kruten som använts samt den exakta skillnaden
mellan de olika delproverna redovisas under avsnitt 2. Den uppmätta effekten har nor-
merats till 1 gram prov i samtliga analysdata som presenteras.

För i stort sett samtliga krutsorter har en högre effekt uppmätts under analysernas
första timmar för de malda proverna än för de med hela krutbitar vid alla tre tempera-
turerna (se figur 2-5). För dubbelbaskruten uppkommer en kraftig minskning av effekt-
utvecklingen efter mellan 4 till 5 dygn för de delprov med en fylld provbehållare vid
temperaturen 75° C (se figur 4-5). Denna plötsliga minskning i effektutveckling antas
bero på att syret i provbehållaren har tagit slut. I provbehållarna med de övriga del-
proven finns det fortfarande gott om syre kvar och den plötsliga minskningen i effekt-
utveckling uteblir eller uppträder eventuellt senare. Vid de lägre temperaturerna sker
reaktionerna långsammare och syret hinner inte ta slut under de cirka sju dygn ana-
lyserna pågår.

Kurvorna är nästan identiska för delproven med fyllda respektive halvfulla prov-
behållare för enkelbaskruten (se figur 6-7). För dubbelbaskrutet NK 1255 gäller att
effektutvecklingen är något lägre för delproven med fyllda provbehållare än med halv-
fyllda vid samtliga temperaturer så länge det finns fri tillgång på syre (se figur 8). Det
motsatta förhållandet mellan effektutvecklingen i den fyllda respektive halvfyllda
provbehållaren gäller för dubbelbaskrutet ÅKB 204 (se figur 9).

Sönderdelning av krutbitarna till mindre delar har liten inverkan på analysresultaten.
Det är i stort sett ingen skillnad i effektutveckling mellan de delprov där hela krutbitar
respektive sönderdelade krutbitar har använts (se figur 4-5). För enkelbaskruten gäller
att det är en viss skillnad i effektutveckling mellan malda prover och de med hela bitar
medan skillnaden mellan fyllda och halvfyllda provbehållare är mycket liten (se figur 2-
3). Skillnaden i exponerad yta för reaktion verkar alltså i de här fallen ha större betyd-
else för effektutvecklingen än fyllnadsgraden. För dubbelbaskruten är det större skillnad
i effektutveckling mellan delprover med halfyllda respektive fyllda provbehållare (se
figur 8-9) och både den exponerade ytan för reaktion och fyllnadsgraden har för dessa
krut  betydelse för analysresultaten. Skillnaden i effektutveckling mellan delprover med
fylld provbehållare och där hela bitar använts ökar också med stigande temperatur för
både enkelbas- och dubbelbaskrut.
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Figur 2. Undersökning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet NC 1066.
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Figur 3. Undersökning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet KKR XI.
Vid analysen av den fyllda provbehållaren vid 75°C översteg effektutvecklingen instrumentets mätom-
råde. Analysen avbröts då och provet ställdes istället in i värmeskåp vid samma temperatur. Efter ca 16
timmar återupptogs analysen av provet.

-10

0

10

20

30

40

50

60

70

80

0 1 2 3 4 5 6 7

Vä
rm

ef
lö

de
 ( µ

W
/g

)

 fylld

 halvfull

 
  hela bitar

-125

-25

75

175

275

375

475

575

0 1 2 3 4 5 6 7

Tid (dygn)

Vä
rm

ef
lö

de
 ( µ

W
/g

)

 fylld

  halvfull

  hela bitar

0

50

100

150

200

250

0 1 2 3 4 5 6 7

Vä
rm

ef
lö

de
 ( µ

W
/g

)

  fylld

 
halvfull

 hela bitar

750C

650C

550C



13

Figur 4. Undersökning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet ÅKB 204.
Analyserna av fyllda och halvfyllda provbehållare vid 65°C är utförda på en annan mikrokalorimeter än
övriga analyser. Detta kan eventuellt förklara varför effektutvecklingen är något lägre än förväntat vid
dessa analyser.
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Figur 5. Undersökning av fyllnadsgradens betydelse vid mikrokalorimeteranalyser av krutet NK 1255.
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Figur 6. Skillnad i effektutveckling mellan delprov med fylld och halvfylld provbehållare vid tre olika
temperaturer för krutet NC 1066.

Figur 7. Skillnad i effektutveckling mellan delprov med fylld och halvfylld  provbehållare vid tre olika
temperaturer för krutet KKR XI.

Figur 8. Skillnad i effektutveckling mellan delprov med fylld och halvfylld provbehållare vid tre olika
temperaturer för krutet NK 1255.
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Figur 9. Skillnad i effektutveckling mellan delprov med fylld och halvfylld provbehållare vid tre olika
temperaturer för krutet ÅKB 204.

Skillnaden i effektutveckling mellan de olika delproven är störst under de allra första
timmarna eller dagarna av analysen. För att undersöka skillnaderna i hur mycket energi
som frigjorts under hela analyserna beräknades den totala energiavgivelsen under de
första fem dygnen (se figur 10-13). Det är också lättare att jämföra ett värde på en enda
parameter för de olika delproven än att jämföra utseende på en kurva.

Figur 10. Totala energiavgivningen under de fem första dygnen för krutet NC 1066. De breda blå
staplarna anger medelvärdet för de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energi-
avgivningen för respektive delprov.
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Figur 11. Totala energiavgivningen under de fem första dygnen för krutet KKR XI. De breda blå
staplarna anger medelvärdet för de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energiavgiv-
ningen för respektive delprov. Provet med den helt fyllda provbehållaren skulle förmodligen ha uppvisat
en hög avgiven energi vid 75°C om inte provet varit tvunget att tas ut från instrumentet och placeras i en
värmeugn istället under de första timmarna av analysen.

Figur 12. Totala energiavgivningen under de fem första dygnen för krutet ÅKB 204. De breda blå stap-
larna anger medelvärdet för de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala energiavgiv-
ningen för respektive delprov.
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Figur 13. Totala energiavgivningen under de fem första dygnen för krutet NK 1255. De breda blå
staplarna anger medelvärdet för de olika delproverna och de smala staplarna anger den totala
energiavgivningen för respektive delprov.

För samtliga krutsorter gäller att skillnaden i energiavgivning mellan de olika del-
proverna ökar med stigande temperatur och för den lägsta temperaturen är skillnaderna
mycket små (se figur 10-13). Annars är det svårt att se någon gemensam generell trend i
skillnaden i avgiven energi mellan de olika delproven för de fyra krutsorterna. För
krutet KKR XI gäller att delproven med hela bitar ger högre energiavgivning än övriga
delprover (se figur 11). För krutet NC 1066 gäller istället det motsatta, att delproven
med hela bitar ger lägre energiavgivning än övriga delprover (se figur 10). Energiavgiv-
ningen var lägre för delproven med helt fylld provbehållare än för övriga delprover för
båda dubbelbaskruten vid 75°C (se figur 12-13). För krutet NK 1255 gäller att delprover
med halvfylld provbehållare ger en större energiavgivning än de övriga delproverna för
samtliga tre temperaturer.

Den kvarvarande stabilisatorhalten efter att MK-analyserna utförts har uppmätts med
hjälp av HPLC-analyser. Resultatet av dessa analyser redovisas i figur 14-17. Både
halten av DFA och NOD har analyserats men det är endast halten av den ursprungliga
stabilisatorn som redovisas i figurerna. Skillnaden i stabilisatorhalt mellan de olika del-
proverna är små. Halterna har dock kraftigt sjunkit för samtliga delprov jämfört med
halten från början. Analystemperaturens påverkan på halten kvarvarande stabilisator är
också liten förutom för kruten NC 1066 samt NK 1255 där halten DFA respektive
centralit är något lägre vid 75°C (se figur 14 och 17). Det är dock anmärkningsvärt att
endast halten DFA och inte halten centralit påverkats av den ökade temperaturen vid
analys av krutet NC 1066. För krutet KKR XI, där stabilisatorhalten är mycket låg,
uppvisar de olika delproverna olika halt NOD. Halten NOD är ungefär tre gånger högre
för de malda proverna än för de med hela bitar vid samtliga analystemperaturer. Det är
dock ingen nämnvärd skillnad i NOD-halt mellan prover från fyllda respektive
halvfyllda provbehållare. Det är heller ingen skillnad i NOD-halt mellan delproven för
krutet NC 1066.
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Figur 14. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven för krutet NC 1066 efter
mikrokalorimeteranalyserna. De oranga smala staplarna anger halten DFA och de ljusblå smala staplarna
halten centralit. De breda blå staplarna anger medelvärdet av centralithalten och de breda ljust oranga
staplarna medelvärdet av DFA-halten. De streckade linjerna anger halten stabilisator från början. Linjerna
har samma färg som staplarna för den stabilisator som den representerar.

Figur 15. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven för krutet KKR XI efter
mikrokalorimeteranalyserna. De smala staplarna anger halten DFA. De breda staplarna anger medelvärdet
av DFA-halten. Den streckade linjen anger halten stabilisator från början. DFA-halten för den fyllda
provbehållaren samt den med hela bitar var 0 % vid 75°C.

0

0.04

0.08

0.12

0.16

0.2

fylld halvfull hela
bitar

fylld halvfull hela
bitar

fylld halvfull hela
bitar

St
ab

ili
sa

to
rh

al
t (

%
)

0

0.04

0.08

0.12

0.16

0.2
medelvärde DFA

550C

650C

750C

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

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

St
ab

ili
sa

to
rh

al
t (

%
)

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

medelvärde medelvärde

DFA Centralit

550C 650C 750C



20

Figur 16. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven för krutet ÅKB 204 efter
mikrokalorimeteranalyserna. De ljusblå smala staplarna anger halten centralit. De breda blå staplarna
anger medelvärdet av centralithalten. Den streckade linjen anger halten stabilisator från början.

Figur 17. Skillnad i kvarvarande stabilisatorhalt mellan de olika delproven för krutet NK 1255 efter
mikrokalorimeteranalyserna. De ljusblå smala staplarna anger halten centralit. De breda blå staplarna
anger medelvärdet av centralithalten. Den streckade linjen anger halten stabilisator från början.

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

För vissa krut uppträder en hög initialeffekt vid mikrokalorimetermätningar. Vad det
är för process som orsakar dessa initialeffekter är okänt och det är därför svårt att veta
hur det påverkar krutets stabilitet och säkerhet. Tänkbara orsaker till de höga initial-
effekterna kan t ex vara ansamling av NO i krutets porer eller hög fukthalt. En studie
har gjorts för att undersöka om någon av dessa parametrar påverkar uppkomsten av
initialeffekter.

Det har antagits att det NO som bildas i krutet vid sönderfallsreaktionerna inte
reagerar med det tillgängliga syret förrän koncentration av NO är tillräckligt hög [9].
NO skulle därför kunna ansamlas i krutets eventuella porer tills den kritiska koncen-
trationen uppnåtts och sedan reagera med syret till NO2 som i sin tur kan reagera med
stabilisatorerna. I mikrokalorimetern sker en höjning av krutets temperatur och det kan
då tänkas att en stor mängd NO plötsligt frigörs från porerna och följdreaktionerna ger
upphov till en effektutvecklingstopp. När porerna tömts skulle effektutvecklingen från
dessa reaktioner och andra sönderfallsreaktioner bli lägre och mera stabil.

För att ta reda på om det är ansamling av nitrösa gaser i porer som orsakar att vissa
krut uppvisar höga initialeffekter har jämförande MK-mätningar gjorts på några sådana
krut där proverna varit obehandlade och där de först vakuumbehandlats för att avlägsna
eventuella nitrösa gaser. Vid vakuumtorkning kommer även fukt att avlägsnas från
krutet men eftersom H2O (l) → H2O(g) är en endoterm process kan den inte ge något
positivt bidrag till initialeffekttoppen. Då provet vakuumtorkas kan däremot frånvaron
av processen H2O (l) → H2O(g) tänkas bidra till att initialeffekterna ökar. Fukten kan
också tänkas ge bidrag till effektutvecklingen på annat sätt (se nedan).

Om fukt tagits upp av krutet vid lagring sker en ökad omvandling av H2O (l) till
H2O(g) vid mikrokalorimetermätningarna på grund av den förhöjda temperaturen.
Denna process är visserligen endoterm men vid reaktionen mellan NO2 och H2O(g) av-
ges det tre gånger så mycket energi som då NO2 reagerar med DFA. En ökad effektut-
veckling skulle därför vara möjlig i början av mätningen då lagrad H2O (l) omvandlas
till H2O(g) som kan tävla med DFA om att reagera med den NO2 som bildas vid sönder-
fallsreaktionerna. Jämförande mikrokalorimetermätningar med och utan fuktkonditio-
nering har därför utförts för att ge svar på om reaktioner med fukt kan orsaka initial-
effekterna. Som bonus ger denna undersökning även svar på hur effektutvecklings-
kurvorna allmänt påverkas av fuktbehandling. I tabell 2 anges förbehandlingsmetod av
krutet samt hur det påverkar vilka ämnen som är borttagna och vilka som finns kvar i
krutet efter behandlingen.

Fuktbehandling ger en klart ökad effektutveckling medan effekten av vakuumtork-
ningen skiljer sig mellan de två analyserade kruten (se figur 18-19). För krutet NC-NG
CEP-2 är effekten av vakuumtorkningen liten och i samma storleksordning som
normala variationer i effektutveckling mellan analyser av likadana prov (se figur 18).
Medan skillnaderna mellan effektutvecklingskurvorna för prov som vakuumtorkats på
olika sätt är stora för krutet ÅKB 110 (se figur 19). De krutprover som är obehandlade
och de som vakuumtorkats i 2 timmar har samma kurvform men nivån är högre för det
obehandlade krutprovet. Det krutprov som vakuumbehandlats i minst 12 timmar har en
annorlunda kurvform och uppvisar högre initialeffekter än de övriga krutproven. Ana-
lyserna har utförts i november månad och det kan därför tänkas att effekten av vakuum-
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torkningen skulle ha blivit något annorlunda om analyserna istället utförts under
sommarmånaderna. Luftfuktigheten kan också tänkas ha haft betydelse vid tidigare
MK-analyser av krutpartierna då höga initialeffekter erhölls även för obehandlat krut.

Figur 18. Undersökning av betydelsen av fuktbehandling respektive vakuumtorkning vid mikrokalori-
meteranalyser av krutet NC-NG CEP-2. Analyserna är utförda vid 65°C.

Figur 19. Undersökning av betydelsen av fuktbehandling respektive vakuumtorkning vid mikrokalori-
meteranalyser av krutet ÅKB 110. Analyserna är utförda vid 65°C.
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5 Slutsatser och rekommendationer

Generellt är skillnaderna i den utvecklade effekten samt avgivna energin  liten mellan
delprov med olika fyllnadsgrad. Betydelsen av fyllnadsgrad i provbehållaren för analys-
resultaten ökar dock med ökande analystemperatur i mikrokalorimetern. Skillnaderna i
effektutveckling mellan de olika delproverna varierar också beroende på vilken krutsort
som analyserats. Fyllnadsgraden har mycket liten betydelse vid mikrokalorimeter-
analyserna av enkelbaskruten där effektutvecklingskurvorna nästan är identiska för
delproven med fyllda respektive halvfyllda provbehållare. För dubbelbaskruten har fyll-
nadsgraden större betydelse. Effektutvecklingskurvorna skiljer sig dock åt på olika sätt
för de fyllda och halvfyllda provbehållarna beroende på krutsort. Vid analystempera-
turen 75°C tar det tillgängliga syret för reaktioner slut efter 4 till 5 dygn då fyllda prov-
behållare används. Detta gäller dock endast dubbelbaskruten. Fyllnadsgraden har annars
inte visat sig ha någon betydelse för kurvans form som i referens [1] och [7].

Den exponerade ytan för reaktion är av stor betydelse för analysresultaten. De malda
proverna ger generellt en högre effektutveckling än proverna med hela bitar under
analysernas första timmar. Dessa skillnader ökar också med ökande analystemperatur.
Då den totala energiavgivningen istället studeras blir skillnaderna betydligt mindre. Vid
analystemperaturen 75°C uppvisar dock vissa delprov avvikande värden på den avgivna
energin.Vilket delprov som skiljer sig från de övriga varierar beroende på krutsort. Den
primära anledningen till att en del av krutproverna maldes var att kunna få möjlighet att
variera fyllnadsgraden för att studera dess effekt på värmeutvecklingen. De stora av-
vikelserna i effektutveckling mellan malda prover och hela bitar visar dock att malning
är en dålig metod för att möjliggöra en ökning av fyllnadsgraden. Sönderdelning av
krutbitarna till mindre delar har däremot liten betydelse för analysresultaten och kan
därför användas som metod för att öka mängden prov i provbehållaren.

Trots skillnader i avgiven energi mellan vissa delprover är skillnaderna i kvarvarande
halt ursprunglig stabilisator mellan motsvarande delprover mycket små. Detta tyder på
att antingen inte stabilisatorerna varit inblandade i de reaktioner som gett upphov till
skillnaderna i mängden avgiven energi eller att det är reaktioner med andra stabili-
satorderivat. För krutet KKR XI går det dock tydligt att korrelera en större mängd
avgiven energi för delprovet med hela bitar med en lägre halt DFA och högre halt NOD
än för de övriga delproven.

Det finns två gränsvärden som används vid mikrokalorimeteranalyser av nitrocellu-
losakrut. Det ena baseras på effektutvecklingen under de första timmarna av analysen
den s k initialeffekten och det andra på effektutvecklingen under resterande tiden av
analysen. Storleken på dessa gränsvärden är dessutom olika för enkel- och dubbelbas-
krut. Studien som presenteras i denna rapport visar att betydelsen av både fyllnads-
graden och den exponerade ytan för reaktion är störst för initialeffekternas storlek samt
ökar med ökande analystemperatur. Då analystemperaturen är lägre än 65°C är däremot
skillnaderna i avgiven energi mellan prov som har olika fyllnadsgrad små. Om en ana-
lystemperatur under 75°C väljs, tar inte heller det tillgängliga syret för reaktion slut ens
i en helt fylld provbehållare under åtminstone de första sju dygnen. Det kan därför vara
vanskligt att förlita sig på gränsvärden som baseras på initialeffekter samt att välja
analystemperaturer högre än 65°C. Dagens gränsvärden föreslås kompletteras med ett
gränsvärde för den avgivna energin under hela analysen.
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Fuktbehandling ger en klart ökad effektutveckling för båda de analyserade krut-
sorterna. För det ena krutet var även effekten av vakuumtorkningen på MK-analyserna
stor medan den inte hade någon nämnvärd effekt på analysresultaten för det andra
krutet. Initialeffekterna visade sig vara störst då provet vakuumtorkats under minst 12
timmar dvs då både eventuellt NO och fukt avlägsnats. Det är alltså inte troligt att det är
ansamling av NO i krutets porer som orsakar de höga initialeffekterna. Fukt kan
däremot tänkas ha en viss betydelse för uppkomsten av höga initialeffekter.

För att varken överdriva eller underskatta riskerna vid fortsatt lagring av analyserade
krutpartier bör analysförhållandena vara så lika de verkliga lagringsförhållandena som
möjligt. Men eftersom lagringsförhållandena kan skifta mellan olika år och årstider kan
också t ex fukthalten i det analyserade krutet variera mellan olika provtillfällen. Ett sätt
att minska riskbedömningens beroende av lagringsförhållanden kan t ex vara att fukt-
konditionera krutproverna före analys. Det föreslås därför vidare undersökningar av hur
en sådan fuktkonditionering lämpligast skulle kunna utföras.
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