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NORMA MILITAR CONJUNTA 9.6.99

EXPLOSIVOS. DETERMINACION EN MEZCLAS POR CROMATOGRAFIA NM
DE LIQUIDOS EN FASE REVERSA E-2426 EMAG (1! R)

OBJETO

Describir un método paradeterminar los siguientes explosivos:

— Nitroglicerina.
— Trilita.

— Pentrita.

— Tetrdlita

— Acido picrico.
— Hex6geno.

— Qctégeno.

CAMPO DE APLICACION

Las mezclas que contengan los explosivos relacionados.

ENSAYOS

La muestra se sometera a disolucién con diclorometano, acetona o acetonitrilo, dependiendo de la naturaleza de la
mezcla explosiva. La solucion obtenida se analizard por cromatografia de liquidos.

3.1 Aparatosy reactivos

3.1.1 Aparatos

— Cromatégrafo de liquidos con detector ultravioletade longitud de onda variable ode red de diodos
— Homo paralacolumna.

— Inyector automético o jeringa cromatogrrifica parainyeccién manual.

— Integrador y registrador.

3.1.2 Reactivos

— Diclorometano, calidad HPLC.
— Acetona, calidad HPLC.

— Acetonitrilo, calidad HPLC.
— Metanol, calidad HPLC.
— Aguadesionizada.

— Trilita.

— Pentrita.

— Tetrdita

— Acido picrico.

— Hexogeno.

— Octdgeno.

— Nitroglicerina.

3.2 Materiales

— Matraces aforados.

— Viaesde 2 mi con sus tapones, S se utiliza inyector antomdtico.
— Filtros de nailon o teflén de 13 mm de didmetro y 5 pm de luz.
— Jeringa cromatografica con capacidad de | pl.

3.3 Toma de muestras.— Se ponen de 0,1 a05 g (pesados con una precisién de 0,1 mg) de la composicién explo-
siva, dependiendo de la concentracién prevista de cada componente, en un matraz aforado de 50 6 100 ml de
capacidad y se afiade un volumen inicial de aproximadamente 30 6 80 m! (dependiendo del matraz empleado)
del disolvente a emplear (acetona, acetonitrilo o diclorometano). Si ladisolucion es total se enrasard al volumen
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final. En el caso de hexolitas y debido a que a veces la mezcla de hexégeno y trilita viene flegmatizada con una
cera, es necesario llevar € matraz a un bafio de ultrasonidos y someter la mezcla a la accién de ultrasonidos
durante aproximadamente 15 min, tiempo tras el cual €l hex6geno y la trilita han de quedar completamente
disueltos, quedando en suspensién la ceray los aglutinantes polimeros.

A continuacién se deja enfriar el matraz hasta |a temperaturaambiental y se enrasa con € disolvente empleado
hastael volumen final. Antes de proceder a su andlisis se hace pasar la disolucién a travts de un filtro de teflén
0 nailon de alo sumo 0,5 mm.

Una vez identificados los componentes, siguiendo los criterios establecidos en el apartado 5.3.3 de la Norma
NM-P-2398 EMAG (1.* R), y estimada su concentracién aproximada, se procederd arealizar €l anélisis cuantita-
tivo utilizando el método de “patrén intemo™ descrito en € apartado 5.3.4 de la citada Norma.

3.4 Método de ensayo

3.4.1 Condiciones cromatograificas

— Columna: Silice con "fenilo™ u " octadecilo™ (C18) quimicamente ligada.

— Dimensionesde la columna: 250 mm de longitud 5u de tamafio de particula.

— Longitud de onda de deteccidn: Variable en funcién de lacantidad de muestra analizada, volumen de inyec-
cién, y laconcentracién absolutay relativa de cada componente. Habitualmente 220 nm.

— Fase modvil: Composicién uniforme de agua/metanol, habitual mente 40/60.

— Caudal de la fase movil: Vaiableen funcién de lapresién en cabeza de columna, habituaimente entre 1-1,5 ml/min,

— Temperaturadel horno: Variable (generalmente, 30-35 °C).

3.5 Procedimientooperatorio

Segiin |a norma NM-P-2398 EMAG (1.2 R).

3.6 Expresién de los resultados.- Se aperard segun 10 indicado en €l apartade 5.4 de laNormaN M-P-2398 EMAG
(1. R), con o que se obtendri |a composicién en porcentajede los elementos constituyentesde la mezcla

4 OBSERVACIONES

Tiempos de retencién (orientativos):

Acido pierico................. 2,0 min.
Octégeno...........o.ocv.v.n, 3,5 min.
Hexdgeno.......ccooovvnee. 5,3 min.
Tetralita......................... 12 min.
Nitroglicerina................ 13 min.
Trilita...........cocooevvinnnnnn, 13,5 min.
Pentrita..........ccc.ovvvenn. 28,7 min.

5 DESIGNACION DEL MATERIAL

Explosivos. Determinacién en mezclas por cromatografia de liquidos en fase reversa. NM-E-2426. EMAG (1.2 R).

6 NORMAS PARA CONSULTA

NM-P-2398 EMAG (1*R) “Pélvoras y explosivos. Mttodo general de determinacién de componentes per cromato-
grafia de liquidos de altas prestaciones”.

7 OFICINA ENCARGADA DE LA ELABORACION DE LA PRESENTE NORMA

Lanimero 15 del Servicio de Normalizacién del Ejército.




