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Streszczenie: W artykule przedstawiono wybrane
przypadki zastosowania nowoczesnych metod
analizy fizykochemicznej (metode chromatogra-
ficzng HPLC oraz termiczng DSC) w badaniach
amunicji, w sytuacjach wymagajacych uzyskania
danych identyfikacyjnych substancji nieznanego
pochodzenia w krotkim czasie. Artykut jest kon-
tynuacja badan realizowanych w Zaktadzie Badan
Materiatéw Wybuchowych przedstawionych w
pracy ,,Szczegélne przypadki wad materialow
wybuchowych” [1].

Stowa Kluczowe: amunicja, olej trotylowy, wypy-
lenie, metoda HPLC, metoda DSC.

1. Wstep

Jednym z elementéw majacych wptyw na
poziom bezpieczenstwa i niezawodno$ci dziata-
nia amunicji, znajdujacej si¢ w zasobach Sit
Zbrojnych RP, ktérej mingl okres gwarancji
nadany przez producenta, s3 miedzy innymi
badania diagnostyczne amunicji prowadzone w
WITU. Konieczno$¢ prowadzenia tych badan
wynika z potrzeby zapewnienia wysokiego po-
ziomu gotowosci bojowej 1 skuteczno$ci opera-
cyjnej jednostek wojskowych. Jak wiadomo,
amunicja oraz kazdy jej element sktadowy ulega
procesowi naturalnego starzenia. Procesy te sa
spowodowane zmianami wlasciwosci fizyko-
chemicznych tych wyrobow zachodzacymi
w trakcie ich dtugoletniego sktadowania. Dlate-
go tak istotny jest nadz6ér nad srodkami bojo-
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1. Introduction

Diagnostic testing of ammunition for
which manufacturer’s warranty period had
expired are carried out in the Military Insti-
tute of Armament Technology (MIAT) and
it is an important factor that defines the
level of safety and reliability of ammuni-
tion being in the inventory of the Polish
Armed Forces. These tests are necessary to
provide high level of combat readiness and
operational effectiveness for military units.
It is well known that the ammunition in-
cluding its components is subjected to the
natural ageing process. These processes are
caused by changes of physical-chemical
properties occurring in these articles at
long term storage. The monitoring over the
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wymi, gdyz dzigki temu uzytkownik moze by¢
pewien, ze eksploatowane partie amunicji s3
bezpieczne i niezawodne w dziataniu. Na pod-
stawie dostepnej literatury oraz wieloletnich
doswiadczen, w WITU zostaly opracowane me-
tody badan, oceny oraz prognozy przydatnosci
amunicji majgce na celu bezpieczng jej eksploa-
tacje po uplywie okresu gwarancji [2]. W trak-
cie prowadzonych badan diagnostycznych amu-
nicji jednym ze szczegolnie niebezpiecznych
przypadkéw jest stwierdzenie obecnosci na jej
elementach nieznanych substancji chemicznych.
W takiej sytuacji zachodzi koniecznos¢ szybkiej
ich identyfikacji oraz okreslenia zrodta pocho-
dzenia. Realizacj¢ tego zadania zapewnia zasto-
sowanie specjalistycznej aparatury diagnostycz-
nej. Wybrane dwa przyktady zaistnienia takich
sytuacji zostaty opisane W artykule.

2. Wybrane przypadki wad materialow
wybuchowych

Pierwszy przypadek dotyczy stwierdzenia
obecnosci pytu koloru zottego na wewnetrznych
elementach zapalnika artyleryjskiego. Tutaj
rowniez nalezalo szybko  zidentyfikowac
wykryta substancje oraz znalez¢ zrodlo jej
pochodzenia. Jednym z zakladanych przy-
padkéw bylo zjawisko tzw. pylenia materiatu
wybuchowego (tetryl) znajdujacego si¢ w zes-
pole pobudzacza badanego zapalnika. Jego
przyczyna moze by¢ np. nieprawidlowe zapra-
sowanie materialu wybuchowego w skorupe
pocisku lub zte wklejenie kostki materiatu
wybuchowego w miseczke pobudzacza (fot. 1,2)
[1]. Wypylony w ten sposéb material wy-
buchowy dostaje si¢ do wnetrza zapalnika
powodujac realne zagrozenie dla uzytkownika.
Wypylenie materiatu mogloby zosta¢ mylnie
ocenione, jako powstawanie zanieczyszczen
W procesie tarcia 0 siebie powierzchni
elementow wykonanych np. z mosiadzu lub
pokrytych lakierem szelakowym.

Drugi przypadek dotyczy stwierdzenia
obecnosci na niektorych glowicach pociskéw
wypehionych trotylem, gestej, oleistej cieczy,
ktéra znajdowata si¢ w miejscu potgczenia
zapalnika ze skorupg pocisku (fot. 3,4) [1].
Przypuszczalnie wykryta ciecza mogt by¢ tzw.
»olej trotylowy”. Jego obecno$¢ na elementach
amunicji jest szczegélnie niebezpieczna. Sub-

ordnance provides the assurance for the
user about the functional safety and relia-
bility of used lots of ammunition. Basing
on the accessible literature and many years
of experience MIAT has developed meth-
ods for testing, evaluation and predicting
the suitability of ammunition focused on its
safe use after expiring the manufacturer’s
warranty period [2]. In the course of diag-
nostic tests of the ammunition there is es-
pecially one hazardous case when an un-
known chemical compound is found on its
parts. In such a case there is a need for its
rapid identification and determining the
source of its origin. This task can be per-
formed by specialised diagnostic instru-
ments. Two selected examples of these
cases are presented in the paper.

2. Selected examples of defects in
explosives

The first case refers to the presence of
yellow dust spotted on internal parts of
artillery fuse. The noticed substance had to
be identified quickly and the source of its
origin indicated. One of assumed cases was a
phenomenon of so called dusting of
explosive material (tetryl) that is in the
initiating system of tested fuse. It may be
caused by improper pressing of explosive
material into the body of the shell or
incorrect sticking a slump of explosive
material to the cap if initiator (photograph
1,2) [1]. The explosive material dusted in this
way gets inside the fuse what may be
hazardous for the user. The dusting of
material could be wrongly assessed as a
powder created in the process of mutual
friction of surfaces made from the brass or
covered by shellac.

The second case concerns the presence
of a dense oil liquid in some warheads of
shells filled with trotyl (TNT) in the place
of joining between the fuse and the body of
the shell (photographs 3,4) [1]. It was
supposed that the spotted oil could be so
called ,,trotyl oil”. Any presence of it on
parts of ammunition is especially
dangerous. This compound includes 2,4,6-
trinitrotoluen and its mono- and dinitro-
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stancja ta zawiera 2,4,6-trinitrotoluen oraz jego
mono- i dinitro- pochodne, ktore w trakcie
przechowywania w podwyzszonej temperaturze
mogg ulec wtornej niekontrolowanej krysta-
lizacji. W przypadku wniknigcia i wykrysta-
lizowania mieszaniny trotylu z mono- i dinitro
pochodnymi w potaczenie gwintowe zapalnika
z korpusem pocisku, w momencie wystrzatu lub
probie odkrecenia zapalnika, bodzce mecha-
niczne oddziatujac na te krysztaty (uderzenie lub
przypadkowe zatarcie) mogg spowodowac ich
pobudzenie [3]. Prowadzenie dalszych prac
badawczych wymagato szybkiej identyfikacji
Wy-krytej cieczy oraz stwierdzenia zrédla jej
pochodzenia. W tym celu pobrano probke cieczy
do analizy chemicznej. Nastgpnie na specjalis-
stycznym stanowisku do bezpiecznego demon-
tazu naboi wykrecono zapalnik z pocisku i po-
brano probke cieczy z wewngtrznej powierzchni
pocisku oraz probke materiatu wybuchowego
z glebokosci ok. 5 cm od jego powierzchni.

W obydwu przypadkach ze wzgledow bez-
pieczenstwa nalezalo w krotkim czasie ziden-
tyfikowa¢ nieznang substancje 1 okresli¢ stopien
zagrozenia spowodowany jej obecnoscia.

Fot. 1. Wypylony material wybuchowy wokél ka-
Nafu ogniowego w korpusie zapalnika artyleryj-
skiego [7]

Photo 1. Dusted explosive material around the
firing channel in the body of artillery fuse [7]

3. Wykrywanie nieznanych substancji
— metoda termiczna

Pierwsza z technik zastosowang do identy-
fikacji substancji wypylonej oraz wyciekajacej
z pocisku byla roéznicowa kalorymetria ska-
ningowa DSC (ang. Differential Scanning
Calorimetry). Wiekszo$¢ stosowanych metod

derivatives which may be subjected to a
secondary  spontaneous  crystallisation
process when stored at increased
temperatures. In case if the mixture of TNT
with  mono- and dinitro- derivatives
penetrates and crystallises in a threaded
connection between the fuse and the body
of the shell then in the moment of firing or
unscrewing the fuse the mechanical stimuli
acting on those crystals (hitting or a casual
friction) may cause their initiation [3]. The
continuation of further tests required that
the detected liquid had to be quickly
identified and the source of its origin
indicated. In order to do so a sample of the
liquid has been taken to chemical analysis.
In the next step on the safe disassembling
stand the fuse was unscrewed from the shell
and a sample of liquid from the internal part
of the shell and explosive material from the
depth of 5 cm below its surface were taken.

In both cases the unknown substance had
to be identified for safety reasons in a short
time with the level of hazard caused by its
presence.

Fot. 2. Wypylony materiat wybuchowy we-
wnagtrz kanatu ogniowego w glowce zapalnika
artyleryjskiego [7]

Photo 2. Dusted explosive material inside the
firing channel in the cap of artillery fuse [7]

3. Detection of unknown substances
— thermal method

The first technique used for identi-
fication of substances dusting and leaking
from the shell was the differential scanning
calorimetry (DSC). Most of used analytical
methods is based on the processes
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analitycznych oparta jest na procesach prze-
biegajacych w roztworach. Metody analizy
termicznej pozwalaja na badanie przemian
fizykochemicznych lub przebiegu reakcji
chemicznych bez koniecznos$ci rozpuszczania
ciala statego. Analiza termiczna polega na
ogrzewaniu probki oraz jednoczesnej rejestra-
cji przemian, ktére zachodza pod wpltywem
dostarczonego strumienia ciepta. Podczas
ogrzewania moze zachodzi¢ szereg przemian
fizykochemicznych charakteryzujacych dang
substancje, takich jak: zmiany stanu skupienia
(topnienie, krystalizacja), przemiany fazowe
(przemiany polimorficzne) oraz rozktad [4,5].

occurring in solutions. Methods of thermal
analysis are used to investigate processes
of physical-chemical transition or chemical
reactions without preparing solutions of
solid bodies. Thermal analysis is based on
heating a sample and recording the chang-
es happening in the result of supplied flux
of heat. At heating a lot of physical-
chemical processes can take place which
characterise the specific substance such as:
changes of states of aggregation (melting,
crystallisation), phase transitions (poly-
morphic transitions) and decomposition
[4,5].

Fot. 3,4. Glowica pocisku odlamkowego z wyciekajaca ciecza przed i po odkreceniu zapalnika [7].
Photo 3,4. The head of HE shell with leaking liquid before and after unscrewing the fuse [7].

Roznicowa kalorymetria skaningowa jest to
metoda oparta 0 pomiar réznicy energii dopro-
wadzonych do probki badanej oraz referencyjnej
(najczeseie) jest to puste naczynko pomiarowe),
ktore sa ogrzewane w identycznych warunkach
zgodnie z ustalong szybko$cig wzrostu tempera-
tury . Tygle pomiarowe umieszcza si¢ na dwoch
roznych gniazdach w celi pomiarowej kaloryme-
tru 1 utrzymuje si¢ w jednakowej temperaturze.
Po osiggnigciu odpowiedniej temperatury row-
nowaga termiczna pomiedzy naczynkami zostaje
zaburzona przez zachodzace przemiany. Uktad
sterujacy odbiera sygnat o réznicy temperatur
1 urzadzenie grzewcze dostarcza do jednego
z naczynek niezbedna do skompensowania po-
wstate] roéznicy temperatur ilo$¢ energii, ktdra
odpowiada entalpii zachodzacego procesu [5, 6].
Roznice energii mierzone sg najczescie] w funkcji
czasu w postaci tzw. krzywych termicznych, na
ktérych mozna wyrdznic€ kilka waznych etapow:

- pierwszy - ksztattowanie si¢ linii bazowe;j;
- drugi - rozpoczgceie procesu;
- trzeci - osiagnigcie najwickszej szybkosci pro-

Differential scanning calorimetry measures
the difference between energies provided to
tested and reference (usually it is an empty
measurement pot) samples which are heated
at the same conditions and temperature rates
S. The melting pots are placed in two different
sockets of the calorimeter measurement cell
and kept in the same temperature. After reach-
ing a suitable temperature level the thermal
balance is broken by the undergoing process-
es. The control unit receives the temperature
difference signal and the heating unit provides
an amount of energy to one of the pots in or-
der to compensate the existing difference of
temperatures which corresponds the enthalpy
of undergoing process [5, 6]. The differences
of energy are usually measured in the function
of the time in the form of so called thermal
curves where a few important stages may be
observed:

- The first one — forming the base ling;
- Second one — start of the process;
- Third one — reaching the greatest rate of
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cesu, maksimum piku;

- czwarty - powr6t do stanu rownowagi [6].

W badaniach wykorzystano réznicowy kalo-
rymetr skaningowy DSC Q100 firmy TA In-
struments wyposazony w zamkniety uktad chto-
dzacy RSC (ang. Refrigerated Cooling System).
Zastosowano nastgpujace parametry prowadze-
nia analiz DSC: szybko$¢ wzrostu temperatury -
10°C/min, atmosfera gazu obojetnego (azotu)
oraz naczynka aluminiowe niehermetyczne.

Na podstawie pordwnania z bazg wzorcow
dostepng w bazie danych stwierdzono, iz wypy-
lony material to tetryl. Parametry termiczne pro-
cesu topnienia oraz rozkltadu badanej probki
(temperatury oraz ciepla przemian) odpowiadaty
wzorcowi tego materiatu wybuchowego.

Wiyniki analiz DSC probki zoltego wypylone-
go materiatu oraz wzorca tetrylu przedstawiono
w tabeli 1 oraz na wykresie 1.

the process, maximum of peak;
- Forth one —return to state of equilibrium [6].

The differential scanning calorimeter DSC
Q100 of TA Instruments company equipped
with refrigerated cooling system (RCS) was
used for tests. Following parameters of DSC
analysis were used: rate of temperature in-
crease - 10°C/min, inert gas atmosphere (ni-
trogen) and not hermetic aluminium pots.

Comparing to the base of references avail-
able in the data base it was stated that the
dusted material was tetryl. Thermal character-
istics of melting process and decomposition of
tested sample (temperature and heat of transi-
tion) corresponded to the reference of this
explosive.

Results of DSC analyses for the sample of
yellow dusted stuff and the tetryl reference are
presented in table 1 and on the graph 1.

Tabela 1. Wyniki analiz DSC probki materiatu wypylonego oraz wzorca tetrylu.
Table 1. Results of DSC analyses for sample of dusted and reference of tetryl.

Nazwa probki Topnienie / Melting Rozktad / Decomposition
Name of the Sample Tonset [OC] Tmax [OC] Q [‘]/g] Tonset [OC] Tmax [OC] Q [‘]/g]
Material wypylony 1285 129,5 -89,9 194,5 210,8 1100
Dusted stuff
W?zorzec tetrylu 128.9 130,1 92,8 191,8 209,6 1256

Reference of tetryl
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Wykres 1. Krzywe DSC, linia czerwona — wzorzec tetrylu, linia zielona — material wypylony [7]
Graph 1. DSC graphs, red line — reference of tetryl, green line — dusted stuff [7]
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W drugim z rozpatrywanych przypadkow,
w celu wstepnej identyfikacji cieczy o niezna-
nym pochodzeniu wyciekajacej z glowicy poci-
sku, pobrano trzy probki do badan z réznych
miejsc, a nast¢pnie poddano je analizie.

Probka 1 — to probka pobrana z zewnetrznej
powierzchni pocisku,

Probka 2 — to probka pobrana z wewnetrznej
powierzchni pocisku,

Probka 3 — to probka materiatu wybuchowego
pobrana z glebokosci okoto 5 cm od jego po-
wierzchni.

Po przeprowadzeniu analizy krzywych DSC
uzyskanych z pobranych probek stwierdzono, iz
probka 1 zaczyna topi¢ si¢ w temperaturze oko-
fo 70°C, probka 2 topi si¢ juz w temp. 72,5 °C,
natomiast temperatura topnienia probki zwigz-
ku pobranego z wewnatrz pocisku (okoto 5 cm
w glab) wynosi 75°C. Wyniki uzyskanych ana-
liz DSC tych probek przedstawiono w tabeli 2
oraz na wykresach 2-4.

Analiza uzyskanych danych pozwala na
stwierdzenie, iz materiat poddany badaniom nie
odpowiada wzorcowi trotylu. Wszystkie probki
wykazuja obnizong temperatur¢  procesu
topnienia, co sugeruje, iz badane mieszaniny
zawieraja duz0 zanieczyszczen, prawdo-
podobnie pochodnych trotylu. Na wszystkich
krzywych widoczny jest jeden ,,szeroki” pik
topnienia, ktorego przesunigcie w kierunku
nizszych temperatur (w porownaniu do czyste-
go trotylu) sugeruje obecno$¢ innych substancji
w badanych materiatach. Odniesienie do wyni-
kow analiz HPLC (tab. 3,4) pozwala stwierdzic,
1z wraz ze spadkiem zawartosci TNT w
badanych prébkach nastepuje obnizenie war-
to$ci temperatur topnienia ww. mieszanin.

In the second case that is considered
here for the initial identification of the lig-
uid of unknown origin leaking from the
head of the shell three testing samples were
taken from different places and next they
were subjected to analysis.

Sample 1 — taken from external surface of
the shell,

Sample 2 — taken from internal surface of
the shell,

Sample 3 — sample of explosive material
taken from the depth of ca. 5 cm below the
surface.

When the DSC graphs of taken samples
were studied it was stated that sample No 1
starts melting at ca. 70°C, sample No 2
melts at 72.5 °C, whereas the melting tem-
perature of the sample taken from the in-
side of the shell (about 5 cm in depth) is
75°C. The results of DSC analyses for
these samples are presented in table 2 and
on graphs 2-4.

The analysis of received data proves that
tested stuff does not match to the reference
of TNT. All samples indicate the lowered
melting temperatures what may suggest
that tested mixtures are impured probably
by derivates of TNT. All graphs have a
“wide” peak of melting that is shifted
towards the lower temperatures (comparing
to pure TNT) what suggests the presence of
other stuff in tested samples. The reference
to results of HPLC analyses (tab 3,4)
proves that according to the reduction of
percentage of TNT in tested samples the
melting temperature of these mixtures
decreases.

Tabela 2. Wyniki analiz DSC probek pobranych z glowic oraz wzorca trotylu

Table 2. Results of DSC analyses for samples

taken from the shell and TNT reference

Nazwa probki Topnienie / Melting Rozktad / Decomposition

Name of the sample | T .. [°C] | Twax[°C] | Q [30] | Tomet[°Cl | Tmex[°C] | Q [I/g]
18’;?“]’5&6 ! 69,7 74,4 43,2 177,8 2283 | -180.1
g;?r?;(laezz 72,5 76,9 -64,9 189,5 226,6 -193,2
18’;?;’5&6% 74,8 785 83,6 189,9 2339 | -2455
Wone T | w0 o | ama | mes | ase | e
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Wykres 2. Krzywe DSC, linia czerwona — wzorzec trotylu, linia zielona — material stanowiacy

Graph 2. DSC graphs, red line - TNT reference, green line — sample No 1[7].
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Wykres 3. Krzywe DSC, linia czerwona — wzorzec trotylu, linia zielona — material stanowigcy

Graph 3. DSC graphs, red line - TNT reference, green line — sample No 2[7]
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Wykres 4. Krzywe DSC, linia czerwona — wzorzec trotylu, linia zielona — material stanowiacy

Graph 4. DSC graphs, red line - TNT reference, green line — sample No 3[7]

prébke 3 [7]
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Analiza DSC pozwala jedynic na wstepne
stwierdzenie, iz badane probki zawieraja miesza-
nin¢ zwiazkéw o podobnych wiasciwosciach ter-
micznych, ale nie dajace wyraznych pikow top-
nienia na krzywych termicznych. Dopiero metoda
HPLC pozwala na ich doktadne okreslenie jako-
Sciowe oraz ilosciowe.

4. Wykrycie nieznanych substancji che-
micznych — metoda chromatograficzna

Do identyfikacji substancji znajdujacej si¢ na
zewngetrznej powierzchni pocisku oraz wyciekaja-
cej z pocisku, najlepsza dostgpng w WITU techni-
ka okazata si¢ wysokosprawna chromatografia
cieczowa — HPLC. Jest to fizykochemiczna meto-
da rozdzielania sktadnikéw jednorodnych miesza-
nin w wyniku réznego podzialu pomigdzy faza
ruchoma i nieruchomg ukfadu chromatograficzne-
go. Fazg ruchomg jest eluent np. woda, metanol,
acetonitryl, tetrahydrofuran lub mieszaniny dwu-
lub wiecej sktadnikowe, natomiast faza stacjonar-
ng, na ktorej zachodzi podziat jest krzemionka ze
zwigzanymi z nig grupami o okreslonych wiasci-
wosciach chemicznych np. C18, CN, C8 itp. (ko-
lumna chromatograficzna). Taki uktad faz nazy-
wamy odwrdconym i jest on najczesciej stosowa-
ny do podzialu wielu substancji chemicznych o
roznych wlasciwosciach. Po podziale na kolumnie
chromatograficznej analizowana substancja trafia
do detektora, ktory nastepnie przekazuje sygnat do
rejestratora (komputera), gdzie jest zapisywany
w postaci piku.

W przypadkach stwierdzonych przez nas wy-
korzystano aparat do wysokosprawnej chromato-
grafii cieczowej (HPLC) firmy Waters Alliance
wyposazony w detektor PDA z oprogramowa-
niem Empower wers.2. Analize wykonano na
kolumnie chromatograficznej firmy Waters Sym-
metry LC 18, 4,6 pm™* 75mm, 50 mm, uzywajac
jako eluentu faz¢ ruchoma acetonitryl: woda.

Do analiz w przypadku podejrzenia obecnosci
,»oleju trotylowego” pobrano nastgpujacy materiat
badawczy:

Probka 1 — to probka pobrana z zewnetrznej po-
wierzchni pocisku,

Probka 2 — to probka pobrana z wewnetrznej po-
wierzchni pocisku,

Probka 3 — to probka materiatu wybuchowego
pobrana z glebokosci okoto 5 cm od jego po-
wierzchni.

DSC analysis is useful for initial findings
that may prove the presence of mixtures in
tested samples possessing similar thermal
properties but without clear melting points on
thermal graphs. Only HPLC method may be
used to measure accurately the quantities and
qualities of these substances.

4. Detection of unknown chemical sub-
stances — chromatographic method

The best technique accessible in MIAT for
identification of the stuff spotted on the exter-
nal surface of the shell and leaking out of it
proved to be the highly efficient liquid chroma-
tography — HPLC. It is a physic-chemical
method for separating components of homoge-
neous mixtures in the result of different divi-
sion between the moving and stationary phases
of the chromatographic system. The moving
phase is eluant like water, methanol, acetoni-
tryl, tetrahydrofuran or mixtures consisting of
two- and more- components and the stationary
phase on which the division takes place is the
silica with the combining groups possessing
specific chemical properties e.g. C18, CN, C8
etc. (chromatographic column). Such arrange-
ment of phases is called as the reversed one and
it is usually used to separate many chemical
substances with different properties. After divi-
sion in the chromatographic column the ana-
lysed substance is transferred to the detector
that sends the signal to a recorder (computer)
where it is put in afile.

In analysed cases the highly professional
liquid chromatography (HPLC) apparatus of
Waters Alliance company equipped with PDA
detector and Empower vers.2 software was
used. The analysis was carried out in the chro-
matographic column of Waters Symmetry LC
18, 4.6 um*75mm, 50 mm by using in the
form of eluant acetonitryl moving phase: water.

Following testing material was taken for
analyses if the presence of “TNT oil” was sus-
pected:
Sample 1 — taken from external surface of the
shell,
Sample 2 — taken from internal part of the shell,
Sample 3 — taken from explosive material in
ca. 5 cm depth.

This material in amount of ca. 500 mg was
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Materiat ten w ilosci okoto 500 mg pozyskano
z kilku partii pociskow, w ktorych zidentyfikowa-
ny zostat wyciek. Nastgpnie substancje poddano
analizie HPLC-PDA w wyzej wymienionych wa-
runkach.

Na podstawie wykonanych analiz zwigzkoéw
pobranych z obiektow badawczych, porownujac
wzgledne czasy retencji oraz widma UV 1, 2 wy-
branych wzorcéw materialow wybuchowych,
przeanalizowano wykresy 5, 6, 7 1 stwierdzono, iz
na ich powierzchni znajduje si¢ trotyl w ilosci
przedstawionej w tabeli 3 oraz jego pochodne,
w tym 2,4-dinitrotoluen w ilosci przedstawionej
w tabeli 4.

received from a few lots of projectiles for
which the leaking was identified. In the next
step the substance was subjected to HPLC-
PDA analysis in above mentioned condi-
tions.

Basing on performed analyses of compo-
sitions taken from tested objects and
comparing the relative times of retention and
spectra of UV 1, 2 for selected patterns of
explosive materials the graphs 5, 6 and 7
were analysed and it was stated that TNT
was present in amounts presented in table 3
and its derivates including 2,4-dinitrotoluen
in quantities presented in table 4.

Tabela 3. Wyniki analizy zawarto$ci trotylu w pocisku.
Table 3. Results of analysis for presence of TNT in the shell.

priva sample | Zavaet sl
Prébka 1/ Sample 1 24,9
Probka 2/ Sample 2 62,9
Prébka 3/ Sample 3 77,6

Tabela 4. Wyniki analizy czystosci trotylu w pocisku
Table 4. Results of analysis on purity of TNT in the shell

Proba Zawarto$¢ zanieczyszczen [%] /Percentage of impurities
Sample Inne zgnieczy§zcz_enia (v_v tym mono- i di_nit_rotolueny) 2 4-DNT
Other impurities (including mono- and di-nitrotoluen) ’
Probka 1/Sample 1 6,2 10,7 2,4 7,6 19,3
Probka 2/Sample 2 2,9 6,8 1.2 4,2 9,7
Probka 3/Sample 3 2,1 33 0,9 2,4 6,5

Do analiz w przypadku wypylenia pobrano
material z wewnatrz glowki zapalnika (fot. 2).
Niewielka ilo$¢ (okoto 1,00 mg) zebranego ma-
teriatu rozpuszczono w acetonitrylu i poddano
analizie w wyzej wymienionych warunkach. Na
podstawie wykonanych poréwnan z baza da-
nych wzorcéw oraz widmami UV materialow
wybuchowych okazato si¢, iz materialem znaj-
dujacym si¢ w glowce zapalnika jest tetryl.
Wyniki analizy w postaci widm oraz natozone-
go chromatogramu wzorca tetrylu oraz badanej
probki przedstawiono na wykresie 8.

In the case of dusting the material for
testing was taken from inside part of fuse cap
(photo 2). Small amount of the material (ca.
1.00 mg) was dissolved in acetonitryl and
analysed in the above mentioned conditions.
Basing on the comparisons with the data base
of references and UV spectra of explosive
materials it has proved that the material in the
cap of the fuse was tetryl. The results of
analysis in the spectral form compared with
the chromatogram of tetryl reference and
tested sample are presented in graph 8.
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Wykres 5. Wynik w postaci chromatogramu materiatu stanowiacego prébke 1
Graph 5. Result in the form of chromatogram for the sample No 1 material
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Wykres 6. Wynik w postaci chromatogramu materiatu stanowiacego probke 2
Graph 6. Result in the form of chromatogram for the sample No 2 material
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Wykres 7. Wynik w postaci chromatogramu stanowiacego prébke 3
Graph 7. Result in the form of chromatogram for the sample No 3 material
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Wykres 8. Wynik analizy a) nalozony chromatogram wzorca tetrylu i substancji badanej
b) widmo UV materialu pobranego z wnetrza zapalnika, c) widmo UV wzorca tetrylu

Graph 8. Results of analysis: a) comparison of tetryl and tested substance chromatographs, b) UV
spectrum of the stuff taken from the fuse inside, c) UV spectrum of tetryl reference
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5. Podsumowanie

Wykonanie powyzszych analiz pozwolito
na podjecie decyzji dotyczacych tych partii
pociskéw, w ktorych wykryto nieprawidtowo-
$ci. Zarbwno w przypadku tzw. ,,oleju troty-
lowego” jak 1 wypylenia tetrylu w zapalniku
mogloby dojs¢ do niekontrolowanego zadzia-
tania amunicji, co z kolei miatoby katastrofal-
ne skutki dla uzytkownika. Dzigki nowocze-
snym technikom analitycznym byliSmy w sta-
nie wykona¢ analizy z niewielkiej ilosci po-
branego materiatu szybko i wiarygodnie.

Whnioski

1. Analizy HPLC oraz DSC okazaly si¢ najlep-
szymi niezaleznymi metodami analityczny-
mi przydatnymi do szybkiej i doktadnej
identyfikacji substancji chemicznych.

2. W celu zapewnienia wysokiej wiarygodno-
sci wynikow badan, w WITU stosowane s3
dwie niezalezne uzupeiniajace si¢ metody
badawcze.

3. Nowoczesne techniki badawcze, jakimi dys-
ponuje WITU, zapewniaja bezpieczenstwo
prowadzonych badan diagnostycznych amu-
nicji.

Literatura / Literature

5. Summary

The performance of the above analyses
has helped to take relevant decisions con-
cerning these lots of ammunition with de-
tected defects. In both cases of “trotyl oil”
and dusting tetryl in the fuse an uncon-
trolled initiation of ammunition could hap-
pen with unpredictable consequences for
the user. Thanks to modern techniques of
analysis the tests of small amounts of taken
material were carried out in effectiv and
reliable way.

Conclusions

1. The analyses HPLC and DSC have
proved to be the best independent ana-
Iytical methods for quick and accurate
identification of chemical substances.

2. In order to perform tests with great
level of reliability two independent and
mutually complementing testing meth-
ods are used in MIAT.

3. Modern testing methods which are in
disposal of MIAT secure a high level
of safety at diagnostic tests of
ammunition.
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