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摘要：为了提高耐热炸药 ２，６二苦氨基３，５二硝基吡啶（ＰＹＸ）的能量输出和撞击安全性，以 ＮＮ甲基甲酰胺

（ＤＭＦ）为溶剂，蒸馏水为非溶剂，采用溶剂非溶剂重结晶细化技术制备出了重均平均粒径为 １．０６μｍ的 ＰＹＸ，并

与扫描电镜照片进行了对比。性能测试的结果表明：细化后的 ＰＹＸ爆发点降低了 ０．９８％，而撞击感度降低了

１５２．６２％，钢凹值提高了 ９．９４％。
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１　引　言

　　耐热炸药是指热安定性较高的一类炸药，其表现
为具有较高熔点和较低的蒸汽压，在长时间的高温或

低温环境中贮存后仍能可靠地起爆，同时具有适当的

撞击感度和较高的能量
［１］
。耐热炸药可以作为主装

药，传爆药或起爆药，也可以制成高聚物粘结的大型装

药、挠性线型聚能装药（ＦＬＳＣ）以及各种起爆器和传爆
器，还可以用于装填导弹战斗部、火箭及宇宙飞行器、

飞船的级分离等。耐热炸药的出现，满足了宇航要求

的特种需要。深井射孔中需要耐热雷管及导爆索，它

们的主装药便是耐热炸药。目前已能钻探 ７０００ｍ以
上的超深井，井越深，越需要性能优良的耐热炸药。

　　２，６二苦氨基３，５二硝基吡啶（ＰＹＸ）是 ２０世纪
６０年代由美国 ＬｏｓＡｌａｍｏｓＮａｔｉｏｎａｌＬａｂ合成的。１９７２
年产量已达到 １５００～２０００ｋｇ，它具有较高的熔点
（３６０℃）和相当好的热安定性，是可以替代六硝基

!

（ＨＮＳ）的一种耐热炸药［２］
。我国于 １９８６年为适应航

天技术和石油勘探的需要，开始研究试制 ＰＹＸ，建立
了自己的一套工艺，并已开始小批量生产。ＰＹＸ的晶
体密度为１．７７ｇ·ｃｍ－３

，热分解温度为３８５℃，爆速为
７４４８ｍ·ｓ－１［３］，除了耐高温性能，还有很好的耐低温
性能、抗辐射性能和抗静电火花性能，是一种相当稳定

的耐热炸药，在地层探索和宇宙的爆炸作用中得到了

很好的应用，并用于石油钻探过程中射孔弹的装药和

探井爆破
［１］
。然而它的晶体密度低，爆速也低于

ＨＭＸ、ＲＤＸ等猛炸药，限制了它的进一步应用。
　　超细 ＰＹＸ尤其是亚微米级、纳米级 ＰＹＸ，除保留
普通颗粒 ＰＹＸ熔点高、热安定性优良等优异性能外，
还具有爆炸能量释放更完全、更安全、爆轰波传播更

快、更稳定等特点，这对拓宽 ＰＹＸ的应用范围、提高航
天和石油钻探的安全可靠性具有重要意义。

　　国内外的有关人员对 ＰＹＸ的纯度测定、红外热行
为以及热和冲击作用引起的分解进行了研究

［４～６］
。关

于超细 ＰＹＸ制备和性能方面的研究未见公开报道。
本研究依据某科研项目的需要，采用溶剂非溶剂重结
晶细化技术制备出了微米级的 ＰＹＸ，并对其能量输
出、撞击感度、热感度进行了测试。

２　实　验

２．１　制备的基本原理
　　溶剂非溶剂法是以结晶学原理为依据制备超细
炸药的一种方法。一般可分为两个阶段：晶粒的形成

阶段和晶粒的长大阶段。在溶剂非溶剂重结晶法制
备超细 ＰＹＸ过程中，ＰＹＸ的 ＤＭＦ（分析纯）溶液（药
液）

［３］
在强烈搅拌下加入非溶剂蒸馏水中，药液进入

蒸馏水后即成为过饱和溶液，在高速搅拌、低温条件

下，ＰＹＸ以极快的速度结晶析出。炸药、溶剂、非溶剂
组成的混合体系（悬浮液）经过滤、洗涤、干燥后即得

到超细 ＰＹＸ粉体。
　　溶剂非溶剂法制备超细ＰＹＸ工艺流程如图１所示。
２．２　制备过程
　　将一定量的 ＰＹＸ溶于 ３０ｍＬ一定温度的 ＤＭＦ
中，搅拌溶解；将该温度下的溶液加入预热到与溶液
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相同温度的保温滴定管中，同时向蒸馏水中滴加溶液。

调整进料速度、搅拌速度到各自的规定值；滴加完毕

后，在真空过滤设备中用蒸馏水对悬浊液进行洗涤、过

滤，滤纸上得到滤饼，并用真空冷冻方法进行干燥。

图 １　溶剂非溶剂法制备超细 ＰＹＸ的工艺流程

Ｆｉｇ．１　ＰｒｏｃｅｓｓｆｌｏｗｄｉａｇｒａｍｏｆｕｌｔｒａｆｉｎｅＰＹＸ

ｗｉｔｈｓｏｌｖｅｎｔｎｏｎｓｏｌｖｅｎｔｔｅｃｈｎｉｑｕｅ

３　结果与讨论

３．１　粒度测试
　　粒度测试委托山西省超细粉体技术工程中心进
行。以 蒸 馏 水 为 分 散 介 质，用 美 国 ＢＲＯＯＫＨＡＶ
ＩＮＳＴＥＵＭＥＮＴＳＣＯＲＰＯＲＡＴＩＯＮ生产的 ９０Ｐｌｕｓ型激光
粒度分析仪对 ＰＹＸ原料和超细 ＰＹＸ进行粒度分析。
粒度分布见表１和表２。

表 １　原料 ＰＹＸ的粒度分布

Ｔａｂｌｅ１　ＳｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｓＰＹＸ

ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ） ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ） ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ）

６７．２ ０ ０ ３７５．１ ０ ８ ２０９４．１ ０ ８
７８．５ ０ ０ ４３８．５ ０ ８ ２４４８．５ ０ ８
９１．８ ０ ０ ５１２．８ ０ ８ ２８６２．９ ０ ８
１０７．４ ８ ２ ５９９．５ ０ ８ ３３４７．４ ０ ８
１２５．５ ９ ５ ７０１．０ ０ ８ ３９１３．８ ０ ８
１４６．８ ９ ８ ８１９．６ ０ ８ ４５７６．２ ０ ８
１７１．６ ０ ８ ９５８．３ ０ ８ ５３５０．６ ０ ８
２００．７ ０ ８ １１２０．５ ０ ８ ６２５６．１ ０ ８
２３４．６ ０ ８ １３１０．１ ０ ８ ７３１４．８ ９９ ３９
２７４．４ ０ ８ １５３１．８ ０ ８ ８５５２．６ １００ ６９
３２０．８ ０ ８ １７９１．０ ０ ８ １００００．０ ９９ １００

　Ｎｏｔｅ：Ｇ（ｄ），ｐａｒｔｉｃｌｅｌｉｇｈｔｓｃａｔｔｅｒｉｎｇｒｅｌａｔｉｖｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙｗｈｉｃｈｉｔｓｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｉｓ

ｄ；Ｃ（ｄ），ｐａｒｔｉｃｌｅａｃｃｕｍｕｌａｔｉｏｎｗｈｉｃｈｉｔｓｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｉｓｌｅｓｓｔｈａｎｄ．

表 ２　超细 ＰＹＸ的粒度分布

Ｔａｂｌｅ２　ＳｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｕｌｔｒａｆｉｎｅＰＹＸ

ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ） ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ） ｄ（ｎｍ） Ｇ（ｄ） Ｃ（ｄ）

１．０ ４ １ ２３．７ ０ ４ ５６２．３ ３３ １４
１．３ ５ ３ ３１．６ ０ ４ ７４９．９ ６７ ３４
１．８ ４ ４ ４２．２ ０ ４ １０００．０ １００ ６４
２．４ ０ ４ ５６．２ ０ ４ １３３３．５ ７４ ８６
３．２ ０ ４ ７５．０ ０ ４ １７７８．３ ４０ ９８
４．２ ０ ４ １００．０ ０ ４ ２３７１．４ ５ １００
５．６ ０ ４ １３３．４ ０ ４ ３１６２．３ ０ １００
７．５ ０ ４ １７７．８ ０ ４ ４２１７．０ ０ １００
１０．０ ０ ４ ２３７．１ ０ ４ ５６２３．４ ０ １００
１３．３ ０ ４ ３１６．２ ０ ４ ７４９８．９ ０ １００
１７．８ ０ ４ ４２１．７ ０ ４ １００００．０ ０ １００

　　从表１和表２可以看出，原料 ＰＹＸ的粒度分布在
０．１０７～１０．００μｍ之间，重均平均粒径 ｄ５０为７．９４μｍ；
而细化后的ＰＹＸ粒度分布均在１．０～２３７１．４ｎｍ之间，
重均平均粒径 ｄ５０为１．０６μｍ，属于微米级炸药。为了
验证该粒度测试方法的有效性，超细 ＰＹＸ的扫描电镜
照片（ＳＥＭ）如图２所示。

图 ２　超细 ＰＹＸ的扫描电镜照片

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｏｆｕｌｔｒａｆｉｎｅＰＹＸ

　　从图２可以看出，超细 ＰＹＸ的最大粒径在 ２μｍ
左右，与激光粒度分析仪的结果基本一致。

３．２　能量输出测试
　　为了对比 ＰＹＸ细化前后能量输出的变化情况，根
据《传爆药安全性试验方法》（ＧＪＢ２１７８－９４）方法
１０１，用零间隙小隔板试验测得细化前后的钢凹值，根
据钢凹值（ｈ）与炸药爆压（ｐＣＪ）的关系，以钢凹值来表
示能量输出的变化情况。因为在炸药柱的能量输出

时，其爆压、爆速也是重要的表征参数。

　　试验原理为由标准施主药柱产生的冲击波在零间
隙下作用于被测试样，在鉴定块上产生凹痕，凹痕深度

越大，表明该炸药的轴向能量输出越高。连续５发，以
５发的钢凹平均值来表示。试验结果见表３。

表 ３　能量输出实验结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅｎｅｒｇｙｏｕｔｐｕｔ

ｓａｍｐｌｅｓ ｓｔｅｅｌｅｎｇｒａｖｉｎｇ／ｍｍ ａｖｅｒａｇｅ／ｍｍ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

ｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｓ
ＰＹＸ １．３０１１．３２３１．２８５１．３３３１．２９８ １．３０８ ０．０１６

ｕｌｔｒａｆｉｎｅ
ＰＹＸ １．４５３１．４４５１．４３７１．４６１１．４０２ １．４３８ ０．０１８

　　从表 ３中可以看出，细化后的 ＰＹＸ比原料 ＰＹＸ
的钢凹值提高了 ９．９４％。这是因为非均相炸药冲击
波起爆的能量输出决定于其爆轰速度，也就是爆轰传

播速度，而爆轰成长的化学反应是颗粒燃烧，其主要影

响因素是炸药的比表面积，因而炸药粒度对能量输出
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的影响，关键过程在于该过程中炸药颗粒的表面燃烧。

炸药的粒度越小，比表面积越大，化学反应速度越大，

爆轰反应建立的越快，爆速越大，输出能量越高
［７～９］

。

３．３　爆发点试验
　　为了考察粒度变化对 ＰＹＸ热感度的影响，分别对
细化前后的 ＰＹＸ进行了 ５ｓ延滞期的爆发点的测定。
试验按照 ＧＪＢ７７２Ａ－９７方法 ６０６．１爆发点 ５ｓ延滞期
法进行。装药量为（３０±１）ｍｇ。试验结果如表４所示。

表 ４　５ｓ延滞期爆发点试验结果

Ｔａｂｌｅ４　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｇｎｉｔｉｏｎｐｏｉｎｔｏｆ５ｓｄｅｌａｙ

ｓａｍｐｌｅｓ ｉｇｎｉｔｉｏｎｐｏｉｎｔ／５ｓ／℃

ｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｓＰＹＸ ４２６．９
ｕｌｔｒａｆｉｎｅＰＹＸ ４２２．７

　　从表４中可以看出，细化后 ＰＹＸ的爆发点比原
料 ＰＹＸ降低了４．２℃，降低了０．９８％。这是因为炸药
超细化后，导热性增加

［１０］
，使炸药与外界的传热加快，

温度梯度减小，因此，在相同的外界环境温度下，超细

炸药的实际温度比原料炸药的要高。表现为细化后

ＰＹＸ的爆发点稍微降低。
３．４　撞击感度试验
　　为了考察粒度变化对 ＰＹＸ撞击感度的影响，按照
ＧＪＢ７７２Ａ－９７方法 ６０１．３，对细化前后 ＰＹＸ的撞击感
度进行了测试，结果见表 ５。试验条件为：落锤质量
（２．５±０．００２）ｋｇ；药 量（３５±１）ｍｇ；温度：１０～
３５℃；相对湿度：≤８０％。

表 ５　撞击感度试验结果

Ｔａｂｌｅ５　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｍｐａｃｔｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙｔｅｓｔ

ｓａｍｐｌｅｓ Ｈ５０／ｃｍ

ｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｓＰＹＸ ４０．１±０．１０
ｕｌｔｒａｆｉｎｅＰＹＸ １０１．３±０．１３

　　从表５中可以看出，细化后ＰＹＸ的特性落高Ｈ５０比
原料 ＰＹＸ的提高了 ６１．２ｃｍ，安全性提高了１５２．６２％。
炸药撞击起爆理论认为，起爆过程一般分为点火阶段和

爆轰成长阶段。在撞击感度试验中，以有爆炸声、发光、

冒烟、试样变色、与试样接触的击柱端面有痕迹、砂纸被

炸碎或有燃烧痕迹及有分解产物的气味等现象之一时，

均可判为爆炸，也就是说撞击感度试验仅区分试样是

否“发火”，而不区分试样的爆轰成长，所以撞击感度

试验的实质反映的是试样在受撞击时点火的难易程

度
［１１］
。因此，撞击感度的试验判据决定了在撞击感度

试验过程中，点火阶段对撞击感度的高低起决定性作

用，影响点火阶段的因素就是决定其撞击感度高低的

关键因素
［１２］
。超细炸药由于导热性好、分散性优良、

炸药之间空气少等原因而使其撞击感度大大降低。

４　结　论

　　（１）以 ＤＭＦ为溶剂，蒸馏水为非溶剂，采用溶剂
非溶剂重结晶技术制备出了重均平均粒径 ｄ５０ ＝
１．０６μｍ的微米级 ＰＹＸ。
　　（２）超细 ＰＹＸ的能量输出、爆发点、撞击感度测
试结果表明，该方法制备的超细 ＰＹＸ比 ＰＹＸ原料的
能量输出（钢凹值）提高了 ９．９４％、撞击感度降低了
１５２．６２％，爆发点降低了０．９８％。
　　今后还需对制备工艺条件的优化、非溶剂中细化
产品的收集等方面进行深入的研究。
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