
书书书

文章编号：１００６９９４１（２００８）０４０４８００１

一种 ＰＹＸ制备新技术

王　军，黄靖伦，廖龙渝，李洪珍，聂福德，黄黎明，李金山
（中国工程物理研究院化工材料研究所，四川 绵阳 ６２１９００）

收稿日期：２００８０４２９；修回日期：２００８０７２２
作者简介：王军（１９７０－）男，副研究员，从事新型高能量密度材料的合
成、性能及配方研究。

　　２，６二（苦氨基）３，５二硝基吡啶 （ＰＹＸ）为淡黄
色粉末，密度 １．７７ｇ·ｃｍ－３

，爆速 ７４４８ｍ·ｓ－１，爆压
２４．２ＧＰａ（计算值）（ρ＝１．７７０ｇ· ｃｍ－３

），爆速

（７２５４±１６）ｍ·ｓ－１（实测值）（ρ＝１．６９５ｇ·ｃｍ－３
），

３５０℃以下热安定性较好，５０％爆炸特性落高 ６２ｃｍ
（ＰＥＴＮ相同条件下 １１ｃｍ），静电火花感度 Ｅ５０ ＝
１．１７５Ｊ。ＰＹＸ的耐热性和爆炸力优于六硝

!

（ＨＮＳ），
是目前世界上耐热性能最好的单质炸药，现已广泛用

于石油深井射孔弹和宇宙爆炸勘探及核技术等领域。

　　现比较成熟的 ＰＹＸ制备方法是以２，６二胺基吡啶

和苦基氯为原料，经两步反应合成，ＰＹＸ总产率约
６０％。其合成路线如 Ｓｃｈｅｍｅ１。该法的特点是在制备
中间体２，６二（苦氨基）吡啶时须用无水二甲基甲酰胺
作溶剂，且量较大，反应温度高达１１５℃，要用甲醇煮和
洗涤 ２，６二（苦氨基）吡啶粗品；在合成 ＰＹＸ时要用
７０％硝酸稀释反应液，并需将该处理物冷却至０℃后过滤
并须用浓硝酸洗涤，还须先用水后用甲醇反复洗涤 ＰＹＸ
粗品。整个工艺操作繁琐，反应温度高，安全性较差，并

且，所用溶试剂种类较多，价格偏高，致使ＰＹＸ成本较高。
本文报道了一种简易安全的低成本ＰＹＸ制备方法

帨帨帨

師師師
師師師

。

ＮＯ


２

Ｏ２Ｎ 
Ｃｌ

ＮＯ２

＋ 帨帨帨

師師師
師師

ＮＨ２Ｎ ＮＨ２

→
ＮａＦ 帨帨帨

師師師
師師

ＮＯ２Ｎ

ＮＯ


２

ＮＯ２

ＮＨ

帨帨帨

師師師
師師

Ｎ

帨帨帨

師師師
師師師

ＮＨ

Ｏ２Ｎ

ＮＯ


２

ＮＯ２

ＨＮＯ
→
３ 帨帨帨

師師師
師師

ＮＯ２Ｎ

ＮＯ


２

ＮＯ２

ＮＨ

帨帨帨

師師師
師師

Ｎ

Ｏ２Ｎ ＮＯ２

帨帨帨

師師師
師師師

ＮＨ

Ｏ２Ｎ

ＮＯ


２

ＮＯ２

Ｓｃｈｅｍｅ１

　　工艺过程如下：
（１）２，６二（苦氨基）吡啶的合成。将２，６二氨基

吡啶、苦基氯、氟化钠加入装有乙醇的反应器中，先升温

至４５～５０℃反应１．０ｈ，再升温到７５～８０℃反应３．０ｈ，然
后将反应液倾入水中，过滤，用水充分洗涤，于５５～６５℃
烘干即可，产率高于８１．０％。２，６二（苦氨基）吡啶粗品
为黄褐色粉末，ＨＰＬＣ测得纯度 ９５％以上。ＭＳｍ／ｚ：
５２９．９（Ｍ—Ｈ），４８２．９（Ｍ—２Ｈ—ＮＯ２）；

１Ｈ ＮＭＲ
（ＤＭＳＯｄ６，３００ＭＨｚ，δ）：７．１２６７～７．９０４０（吡啶环），
８．９４１３（苯环），１０．１８０１（—ＮＨ—）。由于 ２，６二（苦
氨基）吡啶粗品纯度较高，可直接用于 ＰＹＸ的合成。

（２）ＰＹＸ的合成。在０℃以下，分批将２，６二（苦
氨基）吡啶加到工业发烟硝酸中，先在室温反应１．０ｈ，然
后进行回流，回流温度８０～８３℃，回流时间５．０ｈ，冷却
后用足量水稀释，过滤，于６０℃烘干即可，产率在７０．０％
以上。ＰＹＸ粗品为淡黄色粉末，ＨＰＬＣ测得纯度９９．６％。
ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１）：３２６８．５５（—ＮＨ—），３０９５．９１（Ａｒ—Ｈ），

１５４６．２４，１３４５．９６（—ＮＯ２）；ＭＳｍ／ｚ：６１９．８（Ｍ—Ｈ），

５７２．９（Ｍ—２Ｈ—ＮＯ２）；
１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，３００ＭＨｚ，

δ）：１１．８７４９（—ＮＨ—），９．５０６３（吡啶环），９．０９６４（苯
环）。ＰＹＸ总产率高于５５．０％。ＤＳＣ（图１）：３４８．６２℃开
始分解，第一分解峰值温度３７０．０６℃，第二分解峰值温度
３８１．５５℃，与文献值基本相同。

图 １　ＰＹＸ的 ＤＳＣ谱图

Ｆｉｇ．１　ＤＳＣｏｆＰＹＸ

该法反应条件较温和，工艺操作安全，使用廉价溶

剂，产品后处理工序简单，ＰＹＸ制备成本低，为一种简
易安全的低成本 ＰＹＸ制备方法，适合规模生产。
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