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Mozliwosci WITU w zakresie identyfikacji materiatow
wybuchowych i elementéw je zawierajgcych

Streszczenie

Wojskowy Instytut Techniczny Uzbrojenia jest akredytowang jednostkg wykonujacg ekspertyzy dla prokuratur
oraz sadow, zarowno cywilnych, jak i wojskowych. Nowoczesna aparatura pozwala na doktadng analize
poszczegodlnych przypadkéw dotyczacych stwierdzenia posiadania materiatdow wybuchowych i amunicji
w rozumieniu ustawy. W posiadaniu WITU sg miedzy innymi takie aparaty, jak DSC-TG, HPLC-PDA, GC-FID
stuzgce do potwierdzenia tozsamosci materiatdéw pobranych z dowodow rzeczowych. Dodatkowo dysponuje
aparatem rentgenograficznym pozwalajgcym na przeprowadzenie wstgpnych badan nieniszczacych w celu
ustalenia budowy elementu i potwierdzenia sprawnosci zadziatania.

Stowa kluczowe ekspertyzy, DSC-TG, HPLC, GC-FID, rentgenograf

Wstep

Wojskowy Instytut Techniczny Uzbrojenia (WITU) jest
jednostkg akredytowang badajacg amunicje oraz
wdrazajgcg nowoczesne rozwigzania w zakresie
srodkow bojowych. Instytut oferuje szerokie spek-
trum analiz skierowanych do stuzb mundurowych,
jak rowniez firm produkujgcych materiaty wybuchowe
($rodki bojowe). Badania prowadzone przez instytut
wykonywane sg zgodnie z wtasnymi zwalidowanymi
metodami, polskimi dokumentami normalizacyjnymi,
jak réwniez normami obowigzujgcymi w NATO. Przez
wiele lat dziatalno$¢ instytutu koncentrowata sie
przede wszystkim na przedtuzaniu resurséw amunicji,
badajgc jej elementy pod katem prawidfowosci ich
zadziatania.

Na przestrzeni wielu lat pracownicy instytutu zdobyli
specjalistyczng wiedze i dodwiadczenie w badaniu réz-
nego rodzaju srodkdéw bojowych, co pozwolito uzyskac
akredytacje w zakresie uzytkowania broni i amunicji.
Nowoczesna aparatura umozliwia szybkg identyfika-
cje substancji i wykonywanie rzetelnych ekspertyz dla
sgdow oraz prokuratur wojskowych i cywilnych.

Posiadane zaplecze badawcze

Zaktad Badan Materiatdw Wybuchowych (ZBMW)
ma szerokie zaplecze aparaturowe, aby sprostac
oczekiwaniom zleceniodawcow badan. Nowoczesna
aparatura jest niezbedna do szeregu analiz potwier-
dzajacych tozsamosé zwigzkow wybuchowych. Do
zaktadu czesto trafiajg zapytania, czy w rozumieniu
ustawy o broni i amunicji [1] oddany do badan element
jest amunicjg oraz czy jej posiadanie lub uzytkowa-
nie stwarza niebezpieczenstwo dla zdrowia i zycia.
Pracownicy instytutu sg w stanie udzieli¢ odpowiedzi
na powyzsze pytania, wykonujac niezbedny szereg
badan, do ktorych zaliczamy:

— analizy fizykochemiczne identyfikujgce oraz

oznaczajgce zawartos¢ i stabilnosé zwigzkéw

— badania zewnetrzne (rentgenograficzne) pozwa-

lajace oceni¢ sprawnosé elementu amunicii.

W celu przeprowadzenia badan fizykochemicznych
identyfikujgcych dane substancje, a takze stopien
ich rozktadu wykorzystywany jest wysokosprawny
chromatograf cieczowy (HPLC) wyposazony w de-
tektor PDA (fotodiodowy). Urzgdzenie to pozwala na
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okreslenie jakosciowe oraz ilosciowe badanego zwigz-
ku na podstawie nie tylko czasu retencii, ale réwniez
charakterystycznej dla okreslonej substanciji diugosci
fali. Dzigki unikalnej bazie wzorcéw wigkszosci krusza-
cych materiatow wybuchowych zawierajgcej zaréwno
najpowszechniejsze, jak trotyl (TNT), heksogen (RDX),
oktogen (HMX), pentryt (PENT), jak i nowoczesniejsze
HNIW (CL-20), FOX czy NTO oraz wiele innych, mozli-
wa jest szybka identyfikacja substanciji. Bardzo czesto
do badan dostarczane sg dowody w postaci elemen-
tow $rodkdéw bojowych zawierajgcych miotajgce ma-
teriaty wybuchowe, np. naboje do amunicji réznego
kalibru. Wykorzystujac technike HPLC-PDA, mozemy
okresli¢ rodzaj prochu oraz stopien jego rozktadu [2].

Aby potwierdzi¢ rodzaj badanego materiatu, nale-
zy zastosowac inne techniki analityczne. W tym celu
ZBMW stosuje nastepujace aparaty: réznicowy kalo-
rymetr skaningowy (DSC), termograwimetr (TG) oraz
kalorymetr. Jest to aparatura, dzigki ktdrej mozemy
analizowa¢ materiaty wybuchowe zaréwno kruszgce,
inicjujgce [3], jak i miotajgce bez koniecznosci wstep-
nego przygotowania (rozpuszczenia, zatezenia prob
itp.) [3, 4].

Przed przystgpieniem do demontazu elementu
érodka bojowego o nieznanym pochodzeniu wyko-
rzystywana jest metoda rentgenograficzna. Jest to
metoda nieniszczgca pozwalajgca na przeswietlenie
amunicji badz jej elementow. Dostarczone w ten spo-
s6b informacje okreslajg, czy dany element jest spraw-
ny oraz czy mozliwy jest jego bezpieczny demontaz
w celu pobrania probek.

W niniejszym artykule przedstawiono wybrane eks-
pertyzy przeprowadzone w instytucie.

Wybrane przyktady ekspertyz sgdowych

Jedng z ekspertyz sgdowych wykonanych przez Zaktad
Badan Materiatow Wybuchowych byta analiza prébek
pobranych z wyrzutni granatnikéw dostarczonych
do badan (ryc. 1). Miaty one elementy (np. sptonki),
w ktorych mogty znajdowac sie materiaty wybuchowe.
Pierwszy etap badan stanowity nieniszczace badania
rentgenograficzne majace na celu uzyskanie informa-
cji 0 obecnosci ciat obcych w rurach wyrzutni. Analizy
rentgenograméw wykazaty, ze w przedniej czesci rur
granatnikdw znajdowaty sig ciata obce w postaci wa-
skich pretow. Na rycinach 2a—b przedstawiono rentge-
nogramy wyrzutni dostarczonych do badan.

Ryec. 1. Granatnik dostarczony do badar.

Ryc. 2. Rentgenogramy prze$wietlanych granatnikow.

Kolejnym etapem badan byt demontaz wyrzutni,
kidry potwierdzit zgodno$¢ z rysunkami konstrukeyj-
nymi i wymaganiami dotyczacymi badanego wyrobu.
W rurach wyrzutni znajdowaty sie stabilizujgce jej gto-
wicg drewniane trzony (brzechwy) (ryc. 3a—d). W jed-
nej z rur trzon byt zaopatrzony w sprezynujgce migkkie
blachy, ktore rozwijajg sig po wystrzeleniu z wyrzutni
(ryc. 3b,d). Natomiast nie zostaty znalezione zadne
$lady materiatow wybuchowych w rurach granatnikow.
a) '

Ryc. 3. Elementy po demontazu a) i ¢) granatnika nr 1, b)
i d) granatnika nr 2.

Ze zdemontowanych sptonek granatnikow (ryc. 4)
pobrano prébki do badan w celu zidentyfikowania
materiatbw w nich zawartych. Analiza termiczna
wykonana za pomocg réznicowego kalorymetru ska-
ningowego (DSC) pozwolita stwierdzi¢, ze w sptonce
granatnika nr 2 znajdowaty sie pozostatosci (Slady)
tréjnitrorezorcynianu  ofowiu (inicjujgcego materiatu
wybuchowego), o czym $wiadczy egzotermiczny pik
rozktadu probki z maksimum piku w temperaturze
305,9°C (wykres 1).
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Wykres 1. Wynik analizy termicznej uzyskany z badania
materiatu pobranego ze sptonki granatnika nr 2.

Tabela 1 Wartosci temperatur charakterystycznych
oraz ciepta przemiany fizykochemicznej materiatu
(tréjnitrorezorcynianu ofowiu) pobranego ze sptonki
uzyskane za pomocg mikrokalorymetrii skaningowej DSC

Lp. Parametr Materiat ze sptonki
1: Temperatura piku [°C] 305,9

2, Temperatura onset [°C] 298,5

3. Ciepto przemiany [J/g] 210,3

Ciepto rozktadu uzyskane w tej metodzie $wiadczy
jedynie o $ladowych ilosciach trojnitrorezorcynianu
otowiu, ktéry nie ulegt rozktadowi, jak to przedstawiajg
wyniki w tabeli 1. Materiat wybuchowy nie miat w takim
stanie mozliwosci inicjujgcych i nie stwarzat niebezpie-
czenstwa dla oséb trzecich. Zatem element amunicji
nie stanowit zagrozenia, miat on charakter muzealny.
W zwigzku z tym granatnik oraz materiat pobrany
z wnetrza sptonki nie stanowity niebezpieczenstwa
i nie byly materiatem wybuchowym w rozumieniu usta-
wy © broni i amunicji [1].

Innym przyktadem ekspertyzy wykonanej przez pra-
cownikow ZBMW jest zbadanie wtasciwosci probek
prochéw pod katem bezpieczenstwa i mozliwosci ich
utylizacji. Aby oceni¢ stan techniczny otrzymanych do
badan probek, dokonano przegladu wizualnego mas
prochowych i ich opakowan. Nastepnie wykonano
badania oznaczania trwatosci chemicznej prébek pro-
choéw oraz analize termiczng za pomoca réznicowego
kalorymetru skaningowego.

> Bt oot

Ryc. 5 Stan pojemnikéw i mas prochowych dostarczonych
do badan.

Przeglad wizualny pojemnikéw z ziarnami procho-
wymi wykazat r6znego typu nacieki i osady, slady ko-
rozji na metalowych elementach opakowan oraz brak
jednoznacznego oznakowania pojemnikéw (ryc. 5a).
Ziarna prochowe byty natomiast zbrylone, przebarwio-
ne i miaty wyrazne Slady uszkodzen mechanicznych
(ryc. 5b).

W celu oceny przemian zachodzacych
w otrzymanych prébkach zastosowano metode ana-
lizy termicznej przy uzyciu DSC. Wykonane analizy
termiczne potwierdzity, ze ziarna prochowe znajdujgce
sie w pojemnikach byty w stanie rozktadu. Na wy-
kresie 2 przedstawiono krzywg DSC przyktadowego
badanego ziarna prochowego oraz wzorca nitroce-
lulozy w celu lepszego zobrazowania stanu rozkfadu
badanej probki. Tabela 2 zawiera wartoéci temperatur
charakterystycznych oraz ciepto przemiany fizyko-
chemicznej badanego ziarna prochowego i wzorca
nitrocelulozy.
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Wykres 2. Wyniki analizy termicznej wzorca nitrocelulozy
i przyktadowej probki ziarna prochowego z ekspertyzy.

Tabela 2 Wartosci temperatur charakterystycznych oraz
ciepto przemiany fizykochemicznej przyktadowego ziarna
prochowego dostarczonego do badar okreslone za pomocag

DSC
Badane
Wzorzec p
Lp. Parametr . ziarno
nitrocelulozy prochowe
Temperatura
1= piku [°C] 209,7 209,9
Temperatura
2 onset [°C] 200,8 198,9
Ciepto
3. przemiany [J/g] 1663,0 472,2

Przeprowadzone badania wykazaty, Ze ciepto
przemiany ziarna prochowego dostarczonego do
badan miato o wiele nizszg wartos¢, co $wiadczyto
o duzym stopniu rozktadu badanych prochéw. Stan
prochow pozwalat na ich transport, ale z zachowaniem
szczegélnej ostroznosci, natomiast ze wzgledu na
niebezpieczenstwo towarzyszace utylizacji badanych
materiatow nalezato jg prowadzié pod nadzorem, z za-
chowaniem zasad szczegélnej ostroznosci.

Ostatni przyktad stanowi ekspertyza dotyczaca
dostarczonych do WITU elementéw amunicji. Dowody
rzeczowe w postaci nabojow rozcalono w celu po-
brania probek materiatu do badan. Naboje poddane
rozcaleniu znajdowaty sie w bardzo ztym stanie tech-
nicznym, co przedstawiajg ryciny 6 7.

Ryc. 6. Materiat pobrany z dowodu rzeczow:

[

/i

Ryc. 7. Materiat pobrany z dowodu rzeczowego nr 2.

Ryc. 8. tuski rozcalonych naboi po oczyszezeniu.

Po rozcaleniu nabojéw stwierdzono, iz prawdopo-
dobnie znajduje sie¢ w nich proch nitrocelulozowy. Po
oczyszczeniu tfusek za pomocg 0,1% HCI mozliwe
byto odczytanie roku produkcji nabojow. Wigkszosé
elementéw zostata wyprodukowana pod koniec lat
czterdziestych ubiegtego wieku (ryc. 8).

Wstgpna analiza wykonana metodg kaloryme-
tryczng potwierdzita, ze jest to miotajacy materiat
wybuchowy. Zmierzone ciepta spalania oraz predkosci
palenia pobranego materiatu przedstawiono w tabeli 3
i porébwnano z wzorcowym materiatem odniesienia —
prochem nitrocelulozowym.

Tabela 3 Wyniki predkosci palenia i ciepta spalania
badanych materiatow

© g ow O (&)
>|-U W = Q.E W= g2 Q-E o Z
€. Cwm i~ Om© E=0
g2 £t | 582 | ¥£52 | 88852
© 0 o0 aga @O NTC agano
mo &8 [ ©F Egag & Eg
1 0,8717 | 3401
1,0584 4178
2 0,8676 3417

Po dokonaniu analiz stwierdzono duzg predkosc
palenia, wysokie parametry kaloryczne oraz parametry
zblizone do wzorca prochu nitrocelulozowego. Badania
potwierdzity, iz jest to miotajgcy materiat wybuchowy —
proch nitrocelulozowy. Oznaczone parametry nizszego
ciepta spalania oraz wyzszej predko$ci palenia moga
$wiadczy¢ o rozktadzie pobranego materiatu.

W celu petnej identyfikacji oraz stwierdzenia za-
awansowania procesu starzenia wykonano badania
chromatograficzne na podstawie STANAG 4620 [5].
Ponizej przedstawiono przyktadowy chromatogram
pobranej probki z dowodu rzeczowego nr 1 (wykres 3).
a)
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Spectrum Index Plot

Wykres 3. a) Przyktadowy chromatogram prochu
nitrocelulozowego pobranego z dowodu rzeczowego
1 zawierajgcego jako stabilizator difenyloamineg
w stanie prawie catkowitego rozkfadu, b) widma UV
zidentyfikowanych i niezidentyfikowanych produktéw
rozktadu gtéwnego stabilizatora difenyloaminy.

Chromatogramy oraz widma UV poréwnano z bazg
wzorcow i stwierdzono, iz pikami widocznymi na przy-
ktadowym chromatogramie (prébka pobrana z dowodu
rzeczowego nr 1) sg: difenyloamina oraz produkty jej
rozktadu: N-nitrozodifenyloamina, 2,4-dinitrodifenylo-
amna, 2-nitrodifenyloamina oraz 4-nitrodifenyloamina.
Nastepnie na podstawie danych chromatograficznych
obliczono zawartos¢ poszczegolnych sktadnikow.
W tabeli 4 przedstawiono wyniki badan probek po-
branych z dowodéw rzeczowych 1 oraz 2. Analizy
potwierdzity obecnos$¢ czesto stosowanego w tego
rodzaju prochach nitrocelulozowych stabilizatora dife-
nyloaminy oraz produktow jej rozktadu, a takze brak
innych dodatkéw.

Tabela 4 Wyniki zawartosci stabilizatora oraz produktow
jego rozktadu w dowodach rzeczowych 1 oraz 2 obliczone
na podstawie danych chromatograficznych

= :g.. Stabilizator [%] | Produkty rozkfadu stabilizatora [%]
=)

28 DPA N-nitrozo | 2-nitro 4-nitro
o g DPA DPA DPA

1 0,01 0,91 0,08 0,06

2 0,13 0,42 0,04 0,09

Podsumowujgc — analizy HPLC oraz kalorymetria
potwierdzity, iz w pobranych nabojach znajdowat
sie proch nitrocelulozowy w stanie rozkiadu, o czym
Swiadczy duza zawarto$¢ N-nitrozodifenyloaminy oraz
pojawienie sig innych sktadnikéw rozktadu: 2- oraz 4-ni-
trodifenyloaminy, przy jednoczesnej znikomej zawar-
tosci gtownego stabilizatora difenyloaminy. Zawartosé
gtébwnego stabilizatora nie moze by¢ mniejsza niz
0,2%, gdyz nizsza jego ilo$¢ w prochu moze doprowa-
dzi¢ do niekontrolowanego zadziatania tego rodzaju
materiatu (samozaptonu). Wykryta znikoma zawarto$¢
gtownego stabilizatora czyni badane prochy jeszcze
bardziej niestabilnymi i niebezpiecznymi. Osoba
majgca taki materiat mogtaby (nawet nieswiadomie)
narazi¢ osoby trzecie na utrate zdrowia, a nawet zycia.

Whioski

Zastosowanie nowoczesnych technik analitycznych
pozwala na uzyskanie szybkiej informacji na temat

istotnosci elementow amunicji poddanych badaniu
w mys$l ustawy o broni i amunicji.

Wstepna analiza rentgenograficzna umozliwia
przeswietlenie badanego $rodka bojowego badz jego
elementu, bez koniecznosci jego rozcalania lub rozkre-
cania. Niezwykle wazna jest ocena stanu i zawartosci
danego $rodka bojowego lub jego elementu, poniewaz
pozwala na podjecie dalszych decyzji dotyczacych
pobrania probki do badan chemicznych. Badanie rent-
genograficzne umozliwia réwniez ustalenie budowy
danego $rodka bojowego, zwtaszcza podczas eksper-
tyz dotyczgcych starej amunicji bgdz tez takiej, ktéra
nie ma zadnej dokumentacji technicznej.

Analiza termiczna pozwala na uzyskanie infor-
macji, czy poddana badaniu prébka jest materiatem
wybuchowym. Natomiast analiza za pomocg HPLC
umozliwia doktadng identyfikacje badanej probki oraz
oznaczenie jakosciowej i ilosciowej zawartosci zwigz-
kow w nigj.

Przedstawione przyktady przeprowadzonych eks-
pertyz potwierdzajg mozliwosci WITU w zakresie
identyfikacji materiatdw wybuchowych lub elementéw
je zawierajgcych. Dzieki pracy zespotowej pracowni-
kow z Zaktadu Badan Materiatow Wybuchowych, ich
wiedzy i doswiadczeniu opinie i odpowiedzi na pytania
sgdowe przygotowywane sg w profesjonalny sposéb.
Urzadzenia analityczne pozwalajg na wiasciwg i szyb-
ka identyfikacje materiatdw wybuchowych i przedmio-
tébw je zawierajgcych. Jedynie dostarczenie probek
sprawy do badan (nawet w ilosciach miligramowych)
przez organ zamawiajgcy ekspertyzy pozwala na wy-
konanie petnej i profesjonalnej ekspertyzy sadowe;j.

Zrodta rycin, tabel i wykresow

Rys. 1-8, wykr. 1-3, Tabele 1—4: autorzy
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