
书书书

文章编号：１００６９９４１（２００９）０５０６１９０６
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摘要：采用硫化钠直接中和还原苦味酸，采用盐酸单一加料法，通过自主研制的 Ｆ１晶型控制剂，制得高品质球

形二硝基重氮酚（ＤＤＮＰ），平均粒径大于 ３５０μｍ，其 １００目筛上物达到 ９５％以上，散装密度在０．７０～０．９０ｇ·ｃｍ－３

范围可控，耐压性大于 ４０ＭＰａ，流散性好，生产过程中没有细小结晶和爆炸性粉尘，产品得率比传统的 ＤＤＮＰ制备

工艺提高 ２％ ～３％，生产过程不需漂洗细小结晶工序，同时采用部分母液循环的办法，单位产品的工艺用水量为

３０～３５ｋｇ／ｋｇ（ＤＤＮＰ），目前已实现工业化生产。

关键词：有机化学；二硝基重氮酚（ＤＤＮＰ）；耐压性；球形；散装比重；流散性；结晶

中图分类号：ＴＪ５５；ＴＤ２３５．２２；Ｏ６２　　　 文献标识码：Ａ　　　ＤＯＩ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６９９４１．２００９．０５．０２８

收稿日期：２００８１２２４；修回日期：２００９０５２５
作者简介：刘登程（１９６２－），男，高工，主要从事火工药剂合成研究。
ｅｍａｉｌ：ｗｊｈ５２２９９６＠ｓｏｈｕ．ｃｏｍ
通讯联系人：刘玉存（１９６１－），男，教授，主要从事火炸药的制备与改性
研究。ｅｍａｉｌ：ｌｙｃ２ｃｔ＠ｓｉｎａ．ｃｏｍ

１　引　言

二硝基重氮酚（ｄｉａｚｏｄｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｏｌ，ＤＤＮＰ），是一种
不含铅等重金属化合物的起爆药，具有优良的爆炸特

性和化学安定性，所以，多年来该药剂一直是民爆产品

的主要起爆药之一
［１－２］

。关于 ＤＤＮＰ的制备方法目前
国内外通常采用碳酸钠中和苦味酸，再用硫化钠还原

制得氨基苦味酸钠，可用多种不同的方法进行重氮化

合成 ＤＤＮＰ，如氨盐法、钠盐法以及近二十多年来我国
民爆企业不断发展和完善的盐酸单一加料法，也称联

苯三酚法。按照这些传统的 ＤＤＮＰ制备方法，普遍存
在以下三个方面的问题

［３－６］
，严重地制约了 ＤＤＮＰ的

生产和使用。一是 ＤＤＮＰ生产过程中产生的废水量
大，通常为２００～３００ｋｇ／ｋｇ（ＤＤＮＰ），其中包括碱性还
原废水、重氮化过程产生的酸性废水和漂洗细小结晶

的洗涤用水，在废水中含有大量的醌类和酚类物质，这

些有机化合物染色性强，毒性大，对土壤、水源、动植物

等容易造成严重危害，通过一般废水处理方法也很难

彻底处理。二是由于 ＤＤＮＰ在制备过程中通常只能获
得粒度为１５０μｍ左右的聚晶，颗粒较为松散，散装密
度为０．４５～０．６８ｇ·ｃｍ－３

，很难将其制成密度适中的

球形大颗粒，存在大量爆炸性很强的细小结晶，易于飞

散到空气中或在雷管的装配过程中粘挂到模具或管壁

上，很容易造成意外事故，特别是使用大规模的自动化

装药生产线时，如果 ＤＤＮＰ的流散性差和爆炸性粉尘
多带来的各种危害更大。三是按照传统 ＤＤＮＰ的生产
工艺，产品的耐压性仅为 ２０～３０ＭＰａ，给雷管的装药
工艺带来诸多不便。因此，本实验采用硫化钠直接中

和、还原苦味酸，盐酸单一加料法并使用自主研制的

Ｆ１晶型控制剂合成 ＤＤＮＰ，以提高 ＤＤＮＰ的耐压性、
流散性和散装密度等进行研究。

２　制备原理和制备过程

２．１　制备原理
　　用硫化钠溶液直接中和并还原苦味酸制备氨基苦
味酸钠，然后进行重氮化制得 ＤＤＮＰ，合成反应如下：
　　第一步中和反应：

２Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）３ＯＨ＋Ｎａ２Ｓ→ ２Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）３ＯＮａ＋Ｈ２Ｓ

Ｈ２Ｓ＋２ＮａＯＨ→ Ｎａ２Ｓ＋２Ｈ２Ｏ

　　第二步还原反应：
４Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）３ＯＮａ＋６Ｎａ２Ｓ＋７Ｈ２Ｏ→ 　　　　

４Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ＋３Ｎａ２Ｓ２Ｏ２ ＋６ＮａＯＨ

　　第三步重氮化反应：
Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ＋ＮａＮＯ２ ＋２ＨＣｌ→
Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）２Ｎ２Ｏ＋２ＮａＣｌ＋２Ｈ２Ｏ　　　　

２．２　制备过程
　　ＤＤＮＰ的制备的工艺流程见图１。
２．２．１　中　和
　　在中和反应釜中加入 ３４０ｋｇ水，再加入 ３７～
４０ｋｇ苦味酸（干量），升温到５０～５５℃，在 ５～１０ｍｉｎ
内滴加１２．５％ ～１３％的硫化钠溶液，使物料的 ｐＨ达
到８～９，保温 ５～１０ｍｉｎ，过滤，得到苦味酸钠溶液。
反应过程产生的硫化氢气体用风机抽入稀碱液吸收塔
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中进行吸收。

图 １　ＤＤＮＰ制备工艺流程

Ｆｉｇ．１　ＰｒｏｃｅｓｓｃｈａｒｔｏｆｐｒｅｐａｒｉｎｇｔｈｅｓｐｈｅｒｉｃａｌＤＤＮＰ

２．２．２　还　原
　　将过滤后的母液打入还原釜中，升温至 ５６～
６０℃，在２０ｍｉｎ内滴加 １７５～１８０ｋｇ硫化钠溶液，继
续搅拌１０ｍｉｎ后，降温到 ３５℃以下，出料过滤，得到
氨基苦味酸钠。碱性母液分批导入废水槽中，部分母

液循环使用。

２．２．３　重氮化
　　在化合器中加入氨基苦味酸钠和 ２００ｋｇ水，加入
氨基苦味酸钠盐量 ２‰ ～３‰的 Ｆ１添加剂，升温到
３０～３２℃，加入 １２．５～１３ｋｇ亚硝酸钠，滴加 ８％ ～
１０％的盐酸。反应结束后，倾倒掉母液，用少量清水洗
涤 ＤＤＮＰ产品２～３遍，过滤后进行分盘干燥。

３　结果与讨论

３．１　中和方法的选择
　　传统的 ＤＤＮＰ工艺中，用碳酸钠在８０℃以上的热
水中和苦味酸生成可溶性的苦味酸钠

［４］
，过滤后用硫

化钠溶液进行还原反应，所制得的氨基苦味酸钠（以

下简称为氨盐）一般为柴禾捆状结晶，细小的峰尖杂

乱、数量多，不利于重氮化反应。而采用硫化钠直接中

和苦味酸，当反应料液由黄色突变为红色透明时，ｐＨ
值为８～９时，中和反应结束，滤掉苦味酸中少量杂质
后，继续与硫化钠溶液反应，使用与传统工艺相近的工

艺条件进行还原反应，所得氨盐结晶粗壮，为楔形块

状，利于重氮化反应。用 Ｎａ２Ｓ制得氨盐滤饼与碳酸钠
中和方法制得的氨盐体积缩小近 １／３，母液过滤时间
缩短，滤饼含水量为２７％ ～３０％，所以，采用硫化钠一
步完成苦味酸的中和及还原不仅可提高氨盐结晶质

量，同时还可以减少参与反应物质。还原反应后的母

液可再循环一次使用，产品质量不受影响，同时可大幅

度降低碱性废水量。在反应过程中逸出的硫化氢气体

可用１０％ ～２０％的氢氧化钠溶液吸收，碱液变成硫化
钠溶液可回收利用。

３．２　氨基苦味酸钠结晶控制
　　影响氨盐结晶的因素主要有反应温度、加料速度、

硫化钠溶液的浓度等。通过实验室 ２０００ｍＬ三口瓶，
恒流泵输送硫化钠溶液四点加料方式，搅拌速度恒定

在３００～４００ｒｐｍ，试验以氨盐得率和氨盐结晶质量为
综合评价指标，采取三因素三水平正交试验，考察反应

温度、硫化钠溶液浓度、加料时间这３因素，分别记为：
Ａ、Ｂ、Ｃ对氨盐得率和氨盐结晶质量的影响。正交试
验因素水平见表１，正交实验结果见表２。根据表 ２的
正交试验结果可知：各个因素的极差值大小关系为：

ＲＡ＝４．９＞ＲＢ＝３．０＞ＲＣ ＝２．５，因此各个因素对钠盐
影响的大小为：Ａ＞Ｂ＞Ｃ。对于 Ａ因素，３个水平效
应值 ｋ２＞ｋ１＞ｋ３，取第２个水平，即 Ａ２，同理 Ｂ取 Ｂ２，Ｃ
取 Ｃ３，故最佳的还原工艺条件为：Ａ２Ｂ２Ｃ３。即反应温
度为 ５５～６０℃、硫化钠溶液浓度为 １２．５％和加料时
间为２５ｍｉｎ。反应母液的碱度应严格控制，碱度大容
易在料面产生白色碱皮，同时偶氮类杂质较多，混杂在

氨盐结晶中影响重氮化反应，在氨盐过滤过程中应尽

量滤干母液，当氨盐结晶粗壮时，过滤速度很快，不必

再用水进行洗涤。

表 １　正交实验因素及水平

Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

ｌｅｖｅｌ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
／℃

Ａ

ｆａｃｔｏｒｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｏｆＮａ２Ｓ／％

Ｂ

ｃｈａｒｇｉｎｇｔｉｍｅ
／ｍｉｎ

Ｃ

１ ５０～５５ １１．５ １５

２ ５５～６０ １２．５ ２０

３ ６０～６５ １３．５ ２５

表 ２　正交实验结果

Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔ

Ｎｏ． Ａ Ｂ Ｃ
ｙｉｅｌｄ／％

（Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ）

１ １ １ １ ８０．５

２ １ ２ ２ ８５．６

３ １ ３ ３ ８１．７

４ ２ １ ２ ８３．４

５ ２ ２ ３ ８７．２

６ ２ ３ １ ８２，８

７ ３ １ ３ ８１．１

８ ３ ２ １ ７９．２

９ ３ ３ ２ ７８．４

Ｋ１ ８２．６ ８１．７ ８０．８

Ｋ２ ８４．５ ８４．０ ８２．５

Ｋ３ ７９．６ ８１．０ ８３．３

Ｒ ４．９ ３．０ ２．５

　　Ｎｏｔｅ：ＣｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｓｈａｐｅｏｆＣ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａｉｓｔｒｉａｎｇｌｅ，Ｋ１，

Ｋ２，Ｋ３ａｒｅｌｅｖｅｌｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆａｃｔｏｒｓ，Ｒｉｓｒａｎｇｅ．

０２６ 第 １７卷　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 　含　　能　　材　　料



　　在最佳的工艺条件下制得的氨盐结晶外观呈枣红
色，对光观察有许多晶面反光点，如图 ２所示，在显微
镜下观察晶型如图３所示，氨盐呈楔形状晶体，长度为
５０～６０μｍ。

图 ２　氨盐的外观照片

Ｆｉｇ．２　ＡｐｐｅａｒａｎｃｅｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｏｆＣ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ

图 ３　氨盐的结晶形状（×１００）

Ｆｉｇ．３　ＣｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｓｈａｐｅｏｆＣ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ（×１００）

　　由于苦味酸钠的还原是放热反应，加料点分散可
避免局部激烈反应，适当的搅拌速度能使滴加的硫化

钠溶液快速分散到反应液中，但过快的搅拌容易将氨

盐结晶打碎。

　　通过严格控制还原反应条件，碱性母液可循环使
用，氨盐结晶质量不会受到影响，同时可大幅度降低碱

性废水量。母液循环方案是第一锅分散苦味酸用新鲜

水，第二、第三锅各用第一锅母液的一半，每锅产生的

母液（包括部分洗涤用水）按 ６５０～７００ｋｇ计，三锅废
水总量约为 １３００～１４００ｋｇ，而三锅的 ＤＤＮＰ产量约
７０ｋｇ，每公斤 ＤＤＮＰ的碱性废水量为 １８～２０ｋｇ，而传
统的工艺碱性废水量为 ４５～６０ｋｇ／ｋｇ（以相应 ＤＤＮＰ
产品计）。

３．３　重氮化反应条件的控制
３．３．１　ｐＨ对重氮化反应的影响
　　采用盐酸单一加料法合成 ＤＤＮＰ，反应物料起始
ｐＨ值对重氮化的影响很大，如果在 ｐＨ≥８的环境下
反应，开始生成的产物不是纯 ＤＤＮＰ，而是 ＤＤＮＰ与氨
盐的偶合物，这些化合物混杂到 ＤＤＮＰ结晶中将严重
影响产物的纯度

［７］
。所以，在重氮化合器中，用水将

氨盐和晶型控制剂分散均匀后，应先将料液的 ｐＨ用
盐酸调到接近中性，再加入亚硝酸钠，待恒温后滴加盐

酸进行重氮化反应。在反应过程中由于有过量的亚硝

酸钠，滴加的盐酸很快与亚硝酸钠生成亚硝酸，绝大部

分的亚硝酸参与重氮化反应，少量亚硝酸逸出分解为

氮氧化物，反应物料的 ｐＨ值会长时间维持在 ５．６～
５．８之间，此时生成的 ＤＤＮＰ在晶型控制剂的作用下，
不断形成晶核并使结晶长大，应严格控制盐酸滴加的

量，ｐＨ小于５出现针状结晶，ｐＨ大于６会生成大小不
均匀的颗粒，并有聚晶。

３．３．２　温度对重氮化反应的影响
　　与其它的重氮反应不同，ＤＤＮＰ的重氮化反应温
度可在２５℃以上的温度下进行。当反应温度较低时，
反应速度慢，导致逸出的亚硝酸比例偏高，使反应物料

的化学配比失衡，同时增加重氮氨基化合物和氨基偶

氮化合物等其它副产物的生成，ＤＤＮＰ的纯度降低；
反应温度高，重氮化反应速度快，ＤＤＮＰ的结晶小而密
实，影响起爆能力。对反应温度为２６℃、２８℃、３０℃、
３２℃、３４℃进行对比实验，实验结果见表 ３，可以看
出：提高反应温度有利于提高产品的密实度。

表 ３　不同温度对 ＤＤＮＰ粒度和假密度的影响

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ
ａｎｄｂｕｌｋｄｅｎｓｉｔｙｏｆＤＤＮＰ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
／℃

ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｓｈａｐｅ
ｏｆＤＤＮＰ

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ
ｏｆＤＤＮＰ／μｍ

ｂｕｌｋｄｅｎｓｉｔｙ
ｏｆＤＤＮＰ／ｇ·ｃｍ－３

３４ ｓｍａｌｌａｎｄｃｏｍｐａｃｔ
ｓｐｈｅｒｉｃａｌｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ １５０～３００ ０．８８

３２ ｈｏｍｏｇｅｎｅｏｕｓ
ｓｐｈｅｒｉｃａｌｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ３００～４５０ ０．８５

３０ ｈｏｍｏｇｅｎｅｏｕｓ
ｓｐｈｅｒｉｃａｌｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ３５０～５５０ ０．８２

２８ ｓｐｈｅｒｉｃａｌｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ３００～５００ ０．７６

２６ ｈｙｐｏｔｈｅｔｉｃａｌａｎｄ
ｉｎｃｏｍｐａｃｔｓｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ２００～３５０ ０．７２

３．３．３　晶型控制剂的影响
　　在多年的生产实践中，联苯三酚是应用较广的晶
型控制剂，一般情况下其加入量为氨盐的 ２‰ ～３‰，
加入量少，黄伢子及碎药多，加入量多则结晶小而密

实，耐压性差，以此制得的 ＤＤＮＰ是球形状聚晶，颗粒
松散，粒度大约为１５０～２００μｍ，如图 ４所示。通过大
量实验，筛选出了 Ｆ１晶型控制剂，它以两种极性较高
的有机化合物和少量阴离子型表面活性剂复配而成，

加入量为氨盐的２．５‰ ～３．５‰，能够在 ＤＤＮＰ的晶核
外层形成一活性膜，极大地改善了 ＤＤＮＰ的结晶环境，
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可制得纯度较高的球形 ＤＤＮＰ结晶，如图 ５所示。将
ＤＤＮＰ结晶在玻璃片上挤压后，在显微镜下观察，球形
ＤＤＮＰ的结晶完整，有别于联苯三酚［８］

为晶型控制剂

花瓣状的 ＤＤＮＰ聚晶，如图６所示。

图 ４　ＤＤＮＰ晶体（×１００）

Ｆｉｇ．４　ＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈｔｅｒｐｈｅｎｙｌｄｉｐｈｅｎｏｌ（×１００）

图 ５　球形 ＤＤＮＰ结晶（×１００）

Ｆｉｇ．５　ＳｐｈｅｒｉｃａｌＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈＦ１（×１００）

图 ６　球形 ＤＤＮＰ结晶颗粒挤压碎片（×１０００）

Ｆｉｇ．６　ＦｒａｇｍｅｎｔｏｆｅｘｔｒｕｄｅｄｓｐｈｅｒｉｃａｌＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌ（×１０００）

　　在 Ｆ１晶型控制剂的作用下，重氮化反应开始
８～１０ｍｉｎ后，ＤＤＮＰ结晶颗粒达到 １００μｍ（图 ７），在
２０ｍｉｎ后，晶体颗粒大约为 ３００μｍ（图 ８），从图 ７和
图８中可看出，在 ＤＤＮＰ的结晶周围吸附了许多氨盐
结晶，便于重氮化反应的产物快速沉积到晶核上，使

ＤＤＮＰ结晶成长成为可能。
　通过调节 Ｆ１晶型控制剂的加入量，可制得不同密
度的 ＤＤＮＰ（见表４）。
　　晶型控制剂的加入量低于氨盐结晶的２‰时，产品
１００目筛下物所占比例较高，结晶小且大多数是粉状物，
随着晶型控制剂加入量的增加，ＤＤＮＰ的散装密度增

加，１００目的筛下物也显著减少，通过调节 Ｆ１晶型控制
剂的加入量，可方便地控制 ＤＤＮＰ结晶的散装密度，球
形 ＤＤＮＰ的散装密度为 ０．７５～０．９０ｇ·ｃｍ－３

时，氮含

量≥０．２８，得率为６４％ ～６５％（以苦味酸干量计）。

图 ７　反应初期的 ＤＤＮＰ结晶（×１０００）

Ｆｉｇ．７　ＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｉｎｔｈｅｅａｒｌｙｓｔａｇｅｏｆｒｅａｃｔｉｏｎ（×１０００）

图 ８　反应中期的 ＤＤＮＰ结晶（×１０００）

Ｆｉｇ．８　ＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｉｎｔｈｅｍｉｄｄｌｅｓｔａｇｅｏｆｒｅａｃｔｉｏｎ（×１０００）

表 ４　晶型控制剂对 ＤＤＮＰ假密度的影响

Ｔａｂｌｅ４　ＥｆｆｅｃｔｏｆｍａｓｓｏｆＦ１ｏｎｂｕｌｋｄｅｎｓｉｔｙｏｆＤＤＮＰ

ｍａｓｓｏｆＦ１／％ ２ ２．５ ２．８５ ３ ３．５

ｂｕｌｋｄｅｎｓｉｔｙｏｆ
ＤＤＮＰ／ｇ·ｃｍ－３

０．６５ ０．７３ ０．７６ ０．８１ ０．８８

ｒａｎｇｅｏｆｐａｒｔｉｃｌｅ
ｓｉｚｅ／μｍ

２５０～２８０３００～３５０３００～４００３００～４００２８０～４００

１００ｍｅｓｈ
ｓｃｒｅｅｎｉｎｇｓ １９．３ ８．２２ ６．５５ ４．６２ ３．５０

３．３．４　盐酸滴加速度和搅拌速度对ＤＤＮＰ结晶的影响
　　盐酸滴加速度的快慢取决于氨盐结晶的质量，氨
盐结晶细小时必须降低加料速度，否则重氮化反应速

度太快，氨盐蚕食严重，或在氨盐结晶上粘附有许多

ＤＤＮＰ细小的晶核，而导致产品颗粒碎小，严重时伴有
大量 ＤＤＮＰ黄色小结晶。图 ９为氨盐受蚕食后的碎
片，图１０为粘附碎药的氨盐结晶。
　　当盐酸的加料速度过快时，氨盐的结晶上容易粘
附大量 ＤＤＮＰ细小的晶核，以致影响正常的球形化
ＤＤＮＰ结晶的形成，当氨盐结晶粘附有碎药结晶时可
适当提高搅拌速度，将粘附物分散到反应体系中，使其
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成为晶核进行结晶成长。但太快的搅拌速度容易使产

物和氨盐的结晶打碎，不利于大颗粒 ＤＤＮＰ结晶的制
备。合理控制重氮化的反应条件，每批 ＤＤＮＰ结晶
１００目筛上物可达 ９５％以上，由于产品颗粒大，密度
高，在合成过程没有细小结晶生成，用倾析法即可进行

洗涤，省去了传统 ＤＤＮＰ的漂洗过程，不但提高了
ＤＤＮＰ的得率，同时大大减少了生产用水，按照碱性母
液循环使用方案回收酸性母液，可使酸性废水量为

１２～１５ｋｇ／ｋｇ，传统工艺酸性废水量为 ６０～７０ｋｇ／ｋｇ
（以 ＤＤＮＰ结晶计）。

图 ９　氨盐受蚕食后的碎片（×１００）

Ｆｉｇ．９　ＦｒａｇｍｅｎｔｏｆｎｉｂｂｌｅｄＣ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａ（×１００）

图 １０　粘附碎药的氨盐结晶（×１００）

Ｆｉｇ．１０　Ｃ６Ｈ２（ＮＯ２）２（ＮＨ２）ＯＮａｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ

ａｄｈｅｒｅｄｔｏＤＤＮＰｆｒａｇｍｅｎｔｓ（×１００）

３．３．５　球形 ＤＤＮＰ结晶的耐压性实验
　　球形 ＤＤＮＰ结晶的耐压性实验条件为：铁管壳直
径为６．８ｍｍ长为５８ｍｍ，铜质加强帽，主装药紫胶造粒
ＲＤＸ３５０ｍｇ，７０ＭＰａ，次装药 ＲＤＸ２５０ｍｇ，４０ＭＰａ，
ＤＤＮＰ２２０ｍｇ，合压压力分别为 ３５，４０，４５，５０ＭＰａ。实
验结果见表５。
　　从表５可以看出，球形 ＤＤＮＰ结晶耐压性随着密
度的升高而降低，密度控制在 ０．７５～０．９０ｇ·ｃｍ－３

较

为理想。

表 ５　不同密度下球形 ＤＤＮＰ结晶耐压性实验结果

Ｔａｂｌｅ５　ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｐｒｅｓｓｕｒｅｔｅｓｔｏｆｓｐｈｅｒｉｃａｌＤＤＮＰｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｅｎｓｉｔｉｅｓ

ｐｒｅｓｓｕｒｅ／ＭＰａ
ｅｘｐｌｏｓｉｏｎｐｒｏｂａｂｉｌｉｔｙ（ｅｘｐｌｏｓｉｏｎｎｕｍｂｅｒ／ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｓａｍｐｌｅｎｕｍｂｅｒ）

ρ＝０．９５ｇ·ｃｍ－３ ρ＝０．９ｇ·ｃｍ－３ ρ＝０．８５ｇ·ｃｍ－３ ρ＝０．７５ｇ·ｃｍ－３

３５ １０／１０ ２０／２０ ２０／２０ ２０／２０
４０ ７／１０ ２０／２０ ２０／２０ ２０／２０
４５ ６／１０ １２／２０ ２０／２０ ２０／２０
５０ １／１０ １６／２０ １８／２０ １９／２０

　　Ｎｏｔｅ：ＴｈｅｂｕｌｋｄｅｎｓｉｔｙｏｆＤＤＮＰｉｓ０．４５～０．７０ｇ·ｃｍ－３，ａｎｄｉｔｓｐｒｅｓｓｕｒｅｔｅｓｔｉｓｌｅｓｓｔｈａｎ２５ＭＰａｂｙｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ．

４　结　论

　　（１）制备球形 ＤＤＮＰ结晶主要工艺条件为：中和
还原用硫化钠浓度：１２．５％；中和温度：５０～５５℃；
还原温度：５６～６０℃；重氮化反应温度：３０～３２℃；
Ｆ１晶型控制剂加入量：２．５‰ ～３．５‰（以氨盐计）；
得率≥６４％ ～６５％（以苦味酸干量计）；总废水量：
３０～３５ｋｇ／ｋｇ（以 ＤＤＮＰ结晶计）。
　　（２）Ｆ１晶型控制剂可显著改善 ＤＤＮＰ的结晶环
境，使产品的球形度较好，结晶粒度为 ３５０～５５０μｍ，
控制晶型控制剂的加入量可制得假密度为 ０．７５～
０．９０ｇ·ｃｍ－３

的产品，结晶密实，流散性好，在制备过

程中没有细小结晶和粉尘，大大提高了生产和使用安

全性。同时，球形结晶 ＤＤＮＰ的耐压性大于 ４０ＭＰａ，
与传统的聚晶 ＤＤＮＰ相比，耐压性提高了一倍。有效

地解决了目前 ＤＤＮＰ所面临的废水量大、爆炸性粉尘
多和耐压性差的问题，赋予了 ＤＤＮＰ新的活力。
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第三届中国纳米国际科学与技术学术交流会召开

第三届中国纳米国际科学与技术学术交流会（ＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＣｏｎｆｅｒｅｎｃｅｏｎｎａｎｏｓｃｉｅｎｃｅａｎｄｎａｎｏｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｆＣｈｉｎａ）于

２００９年 ９月 １日 ～３日在北京国际会展中心召开。本次会议的主题主要有：纳米信息材料、纳米电池电源材料、纳米器件

和纳米传感器、纳米医学和生物学进展、纳米制造技术、纳米结构表征、纳米光学和医学应用进展和纳米结构模拟。会议由

国家纳米中心主办，得到了科技部、教育部、国家基金委、中国科学院等单位的大力支持，吸引了 ４０多个国家和地区的 １５００

多名研究人员参加。

来自德国卡尔斯鲁厄的纳米技术研究所的 ＨＨａｈｎ教授、日本东北大学先进材料研究所的 ＡｈｉｈｉｓｅＩｎｏｕｅ博士、美国宾

夕法尼亚州立大学的 ＰＳＷｅｉｓｓ、丹麦奥尔胡斯大学（ＡａｒｈｕｓＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ）多学科纳米中心的 ＦＢｅｓｅｎｂａｃｈｅｒ、斯坦福大学的戴洪

杰博士和美国得克萨斯健康科学中心的 ＭａｕｒｏＦｅｒｒａｒｉ教授做了大会报告，报告的主题依次为“功能膜、功能纳米器件和纳

米晶体连接桥”，“体相金属玻璃态合金”，“设计、测量和选择性合成或定向合成纳米团簇结构材料”，“催化剂作用的扩散、

运输和活化等过程的高分辨 ＳＴＭ视频监测技术”，“功能光电单分子器件（如场发射管）的纳米结构构造方法”，“碳纳米管

的医学影像应用和石墨烯研究进展”，“因人而异的纳米医学治疗技术”。

大会报告体现了纳米材料和应用研究目前的热点和重点研究方向。会议提出今后我国纳米科技的产业化技术应作为

纳米材料和应用研究领域的第一要务，国家今后将着力推进这项工作。从本次会议的报告可以看到，ＴＨｚ材料和传感器在

生物、医学、食品监测等领域的应用研究非常受关注；玻璃态合金制作的穿甲武器性能优异，值得关注。下一届会议将于

２０１１年 ９月召开。

（中国工程物理研究院化工材料研究所　程克梅供稿）
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