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可见光分光光度法测定 ＰＢＸ传爆药中 ＨＭＸ含量

梁逸群，张景林，姜夏冰
（中北大学化工与环境学院，山西 太原 ０３００５１）

摘要：为了克服化学方法分析聚合物粘结炸药（ＰＢＸ）检测速率慢、效率低、成本高等缺点，采用紫外／可见分光

光度计测定 ＰＢＸ传爆药的组分含量。研究并选择了 ＨＭＸ可见光光谱法的显色反应条件，确定测量波长为５５０ｎｍ，

在此波长下，测定浓度为 ０．００１８ｍｇ·ｍＬ－１的 ＨＭＸ溶液吸光度，回收率为 ９８．９％ ～１０１．０％。根据此方法计算出

ＨＭＸ在 ＰＢＸ传爆药中的含量为 ９５．４７％，略高于化学分析结果（９４．９９％）。
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１　引　言

聚合物粘结炸药 （ＰＢＸ）是双组分混合传爆
药

［１－３］
，主体炸药奥克托今（ＨＭＸ），粘结剂是氟橡胶

（ＦＰＭ２６０２）。传统的分析含量方法是用碱液水浴恒温
回流法使 ＨＭＸ水解，通过坩埚过滤，测出氟橡胶的含
量，然后用减量法求出 ＨＭＸ的含量。该方法虽然精
确，但速度慢、效率低，对生产工艺的及时指导具有一

定的延滞性。为寻找一种操作简便、快捷、节约水电，

能够实现对 ＰＢＸ传爆药生产过程组分含量进行实时
监测的分析方法，本实验以紫外／可见光分光光度计作
为主要分析设备，采用可见光光谱法对 ＰＢＸ传爆药进
行组分含量分析，并对测定结果进行处理和分析比较。

２　实　验

２．１　仪器与试剂
ＴＵ１８１０紫外／可见光分光光度计，北京普析通用

仪器有限责任公司生产；ＤＧＳＹⅡ电热恒温水浴锅，
上海医疗器械仪表厂生产；ＤＴ１００Ａ单盘分析天平，
北京光学设备有限责任公司生产。

ＰＢＸ传爆药，中国兵器工业传爆药性能检测中心
实验室提供；质量分数为０．７％的对氨基苯磺酸溶液；
质量分数为 ０．１％的 ２萘乙二胺二盐酸盐溶液；质量
分数为２５．０％的氢氧化钠溶液；盐酸溶液［３７％浓盐
酸／水 ＝１／５（Ｖ／Ｖ）］；天津市风船化学试剂科技有限
公司生产。

２．２　实验方法
首先称取 ５０ｍｇＨＭＸ置于 １００ｍＬ容量瓶中，加

入丙酮使之溶解，配成标准溶液；量取 ５份不同含量
的标准溶液，加入质量分数 ２５％的氢氧化钠溶液，在
９０℃的水浴锅中加热 ４０ｍｉｎ后，冷却，以酚酞为指示
剂，用１５的盐酸溶液中和多余的氢氧化钠；再加入
２ｍＬ对氨基苯磺酸溶液及 ５ｍＬ冰醋酸，反应 ５ｍｉｎ
后；加入 ２ｍＬα萘基乙二胺二盐酸盐溶液，反应
１５ｍｉｎ；把各烧杯中溶液转移至 ５０ｍＬ的容量瓶中，
即完成系列标准溶液的配制。

在 λ＝５５０ｎｍ下用１ｃｍ石英比色皿测量各系列标
准溶液的吸光度，以横坐标为浓度，纵坐标为吸光度，绘

制标准工作曲线。称取 ５０ｍｇＰＢＸ传爆药，步骤同上，
根据吸光度曲线计算 ＰＢＸ中 ＨＭＸ的质量百分含量。

３　实验结果与分析

３．１　ＨＭＸ显色反应条件的选择
ＨＭＸ在碱性情况下水解生成乙酸盐、甲酸盐、甲

醛和亚硝酸盐，亚硝酸盐在酸性条件下可以和对氨基

苯磺酸发生重氮化反应，生成重氨盐，重氨盐又与

α萘基乙二胺二盐酸盐反应生成暗红色偶氮染料［４］

（见 Ｓｃｈｅｍｅ１），生成的偶氮染料在 λ＝５５０ｎｍ下进行
分光光度测定其吸光率，即可确定原始 ＨＭＸ的含量。

本方法是在碱性条件下使 ＨＭＸ水解生成亚硝酸
盐，然后在酸性条件下对亚硝酸根进行显色反应，测量

ＰＢＸ传爆药中 ＨＭＸ的含量。配制显色液时，先将
ＰＢＸ传爆药溶解于丙酮中，然后取一定量的 ＰＢＸ传爆
药丙酮溶液在碱性条件下恒温水浴加热水解

［５］
，在此

过程中，丙酮会完全挥发，且用参比液进行对比研究，

丙酮不会对此水解反应产生干扰。配制 α奈基乙二
胺二盐酸盐时，先用１０ｍＬ１５（Ｖ／Ｖ）的稀盐酸使之
溶解，然后用二次蒸馏水稀释至刻度，这样配制α奈
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基乙二胺二盐酸盐，既不会引入其它干扰物质，又可以

保证反应液不会处于过酸性，有利于显色反应的进行。
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３．２　测定波长的选择
将未加 入 ＨＭＸ的 溶 液 作 为 空 白 参 比 液，对

０．００２ｍｇ·ｍＬ－１的ＨＭＸ显色液进行光谱扫描，测定结果
如图１所示。

从图１中可以看出，以空气为空白 ＨＭＸ显色液的最
大吸收波长为λｍａｘ＝５５０ｎｍ，空白参比液的吸光度值符合

以空气为空白测定溶剂在不同波长处的吸光度的规定
［６］

（见表１）。所以可见光谱法的测量波长为５５０ｎｍ。

图１　两种溶液的扫描光谱

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｓｃａｎｎｉｎｇｓｐｅｃｔｒａｏｆｔｗｏｓｏｌｕｔｉｏｎｓ

表１　以空气为空白测定溶剂在不同波长处的吸光度的规定
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆａｂｓｏｒｂａｎｃｅｔｅｓｔｅｄｂｙｖａｒｉｅｄ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｓｗｉｔｈａｉｒａｓｔｈｅｂｌａｎｋｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｒａｎｇｅ／ｎｍ ２２０－２４０ ２４１－２５０ ２５１－３００ ＞３００
ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ ＜０．４ ＜０．２ ＜０．１ ＜０．０５

３．３　稳定性实验
经显色反应制备的溶液，必须保证在一定的时间内

具有一定的稳定性才能用于定量分析。因此配制了不同

浓度的系列标准液，对其在不同时间测量吸光度值，测量

结果见表２。从表２中可以看出：５ｈ与２０ｈ测定的结果
相差不大，所以该显色体系在５ｈ内进行测量都有较好的
稳定性。

表２　放置一定时间后不同浓度显色液的吸光度

Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔｓａｔｖａｒｉｅｄ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓａｆｔｅｒｒｅｓｔｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅｓ

ＨＭＸｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ／ｍｇ·ｍＬ－１
ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ

１５ｍｉｎ ５ｈ ２０ｈ
０．０００６ ０．２０４ ０．２０５ ０．２０７
０．００１２ ０．４１０ ０．４１４ ０．４１７
０．００１８ ０．６２９ ０．６３３ ０．６３３
０．００２４ ０．８３８ ０．８４２ ０．８５２

３．４　ＨＭＸ显色液在测定波长下的线性关系与吸光系数
在测定波长５５０ｎｍ下，不同浓度的 ＨＭＸ对应的

吸光度值见表３。

表 ３　不同浓度的 ＨＭＸ对应的吸光度（λ＝５５０ｎｍ）

Ｔａｂｌｅ３　ＴｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆＨＭＸ

ａｔｖａｒｉｅｄｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ（λ＝５５０ｎｍ）

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ／ｍｇ·ｍＬ－１ ０．０００６ ０．００１２ ０．００１８ ０．００２４
ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ ０．２０４ ０．４１０ ０．６３３ ０．８５２

以吸光度为纵坐标，被测物质的浓度为横坐标，绘

制标准工作曲线，其结果见图２。

图 ２　ＨＭＸ显色液的标准工作曲线

Ｆｉｇ．２　ＴｈｅｓｔａｎｄａｒｄｗｏｒｋｉｎｇｃｕｒｖｅｏｆＨＭＸｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔｓ

用 Ｏｒｉｇｉｎ软件对所测数据进行线性回归拟合得回
归系数 ａ＝－０．０１０，ｂ＝３５３．５，所以 ＨＭＸ显色液的回
归方程为：Ａ＝－０．０１０＋３５３．５Ｃ （１）
式中，Ａ为吸光度；Ｃ为ＨＭＸ显色液质量浓度，ｇ·Ｌ－１。
摩尔吸光系数：ε＝ｂＭ （２）
式中，ε为摩尔吸光系数，Ｌ·ｍｏｌ－１·ｃｍ－１

；Ｍ为显色
物质分子量。
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则 ＨＭＸ显色液的摩尔吸光系数：
ε＝ｂＭ＝３５３．５×２９６＝１．０５×１０４Ｌ·ｍｏｌ－１·ｃｍ－１

，远

大于１０３Ｌ·ｍｏｌ－１·ｃｍ－１。解得相关系数 ｒ＝０．９９９９，结
果表明：该显色法在低浓度（≤０．０１ｍｏｌ·Ｌ－１）范围有较
好的线性相关性，标准工作曲线的线性关系较好。

则 ＨＭＸ在 ＰＢＸ传爆药中的含量为：
ＨＭＸ％ ＝１００ＣＶ／ｍ％ （３）

式中，Ｃ为待测样品的实测浓度，ｍｇ·ｍＬ－１；Ｖ为待测
样品的体积，ｍＬ；ｍ为待测样品的质量，ｍｇ。
３．５　回收率实验

将 ＰＢＸ传爆药配制成两种浓度的溶液，然后对其
进行显色，用可见光谱法分析 ＰＢＸ传爆药中 ＨＭＸ的
含量，计算 ＨＭＸ的回收率，测量结果见表４。

结果表明：该方法的回收率为９８％ ～１０３．３％，具
有较好的测量效果，高浓度的回收率比低浓度的偏差

小，所以本方法选择０．００１８ｍｇ·ｍＬ－１的 ＨＭＸ显色液
对样品进行分析。

表 ４　不同浓度的 ＨＭＸ显色液回收率实验结果

Ｔａｂｌｅ４　ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＨＭＸｃｏｌｏｒ

ｒｅａｇｅｎｔｓａｔｖａｒｉｅｄｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ
／ｍｇ·ｍＬ－１

ａｄｄｉｔｉｏｎ
／ｍｇ

ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ
／ｍｇ

ｒｅｌａｔｉｖｅ
ｄｅｖｉａｔｉｏｎ／１００％

ｒｅｃｏｖｅｒｙ
／１００％

０．００１２ ４７．４０ ４６．４５ －２．００ ９８．０
４７．４０ ４７．１１ －０．６１ ９９．４
４７．４０ ４８．８２ ２．９９ １０３．３

０．００１８ ４７．４０ ４６．９０ －１．０５ ９８．９
４７．４０ ４７．４９ ０．１９ ９９．８
４７．４０ ４７．８７ ０．９９ １０１．０

３．６　两种分析方法比较
分别用可见光分光光度法和化学分析法对５批不

同的 ＰＢＸ传爆药样中 ＨＭＸ百分含量进行测定，实验
结果见表５。

表 ５　两种分析方法测定 ＰＢＸ传爆药中

ＨＭＸ的质量分数对比

Ｔａｂｌｅ５　ＴｈｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｍａｓｓｐｅｒｃｅｎｔａｇｅｏｆＨＭＸ

ｉｎＰＢＸｂｏｏｓｔｅｒｔｅｓｔｅｄｂｙｔｗｏａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｓ ％

ｔｅｓｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ １＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ａｖｅｒａｇｅ

ｖｉｓｉｂｌｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ９４．９１ ９５．２６ ９５．６５ ９５．６９ ９５．８６ ９５．４７

ｃｈｅｍｉｃａｌａｎａｌｙｓｉｓ ９４．７８ ９５．０２ ９５．０８ ９５．０４ ９５．０１ ９４．９９

由表５可以看出，与化学法分析比较，可见光分光
光度法测定 ＰＢＸ传爆药中 ＨＭＸ的质量分数稍微偏
高，这是由于在显色反应时，不可避免要引入微量杂质

所致，但仍在试验允许误差范围内。而传统化学分析

法采用乙酸乙酯溶解 ＦＰＭ２６０２，使 ＨＭＸ在碱性条件下

水解，用差量法定量计算 ＰＢＸ中 ＨＭＸ的含量［７］
，需要

对滤液进行多次洗涤以回收 ＦＰＭ２６０２，虽然可以精确测
定 ＨＭＸ含量，但工序繁琐，耗时费力，又产生大量废
碱液，所以亟待寻求一种新的分析方法。可见光分光

光度法通过显色反应测定吸光度并直接计算主体炸药

ＨＭＸ的含量，不必进行溶解、回流和洗涤等工序，操作
简单，方便快捷，节约分析成本，绿色环保。

４　结　论

通过光谱扫描，使用显色反应测定 ＰＢＸ传爆药中
主体炸药 ＨＭＸ含量的可见光谱法的测量波长确定为
５５０ｎｍ。在此波长下，对 ＰＢＸ传爆药进行了回收率实
验，表明高浓度的溶液（０．００１８ｍｇ·ｍＬ－１的 ＨＭＸ显
色液）回收较好。

在相同浓度时，与紫外吸收法
［８］
（ｒ＝０．９９９０）相

比，可见光谱法的标准工作曲线具有较好的线性关系

（ｒ＝０．９９９９）。
在 ＰＢＸ传爆药生产过程中，使用紫外／可见分光

光计可以实时快速检测 ＨＭＸ的百分含量，将会逐步
取代传统化学分析方法。
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