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利用离子液体精制 ＴＡＴＢ的研究

孟子晖，杨凤敏，李清霞，周智明
（北京理工大学化工与环境学院，北京 １０００８１）

摘要：研究了 １，３，５三氨基２，４，６三硝基甲苯（ＴＡＴＢ）在 ３乙基１甲基咪唑四氟化硼、３丁基１甲基咪唑四氟

化硼、３丁基１甲基咪唑六氟化磷、３己基１甲基咪唑溴化物和 ３丁基１甲基咪唑氯化物（［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ）五种离子液

体中的溶解性。实验中发现（［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ）对 ＴＡＴＢ有一定的溶解性。利用［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ对 ＴＡＴＢ进行重结晶，并对重

结晶前后样品进行 ＤＳＣ测试。结果表明，重结晶后样品的的放热峰温（３７５℃）比粗品的放热峰温（３６３℃）有所延

迟，说明重结晶后 ＴＡＴＢ热稳定性有所提高。
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１　引　言

１，３，５三氨基２，４，６三硝基苯（ＴＡＴＢ）是被美国
能源部批准为唯一单质钝感炸药，美国绝大部分核航

弹及核弹头都使用了以 ＴＡＴＢ为基的高聚物粘结炸
药。ＴＡＴＢ具有非常强的氢键［１］

，网络状氢键结构使

得它在常规有机溶剂中的溶解度非常小。目前最常用

于溶解 ＴＡＴＢ的溶剂是二甲基亚砜（ＤＭＳＯ），在常温
下溶解度为７×１０－５ｇ，浓硫酸在常温下对 ＴＡＴＢ有很
好的溶解度，大约为 ２４ｇ［２］，但有很强的腐蚀性，浓硫
酸对 ＴＡＴＢ有较好溶解度的原因是 ＴＡＴＢ在溶解过程
中发生了质子化，因此寻找一种能够控制 ＴＡＴＢ的粒
度和结晶形态的理想溶剂非常重要。

离子液体（ｉｏｎｉｃｌｉｑｕｉｄｓ）是在室温（或稍高于室温
的温度，一般小于 １００℃）下呈液态的离子体系，或者
说由一种正离子和一种负离子组成，在室温下呈液态

的化合物。也有人把离子液体叫做“室温熔融盐”。

有研究发现离子液体能够溶解具有强氢键作用的固

体，其机理在于离子液体中的阴离子作为氢键的受体

破坏了纤维素本身的氢键网络
［３］
。因此，我们开展了

利用离子液体溶解 ＴＡＴＢ的研究。

２　ＴＡＴＢ在离子液体中的溶解度

离子液体具有蒸汽压低、热稳定性和化学稳定性

好、对环境污染小、可回收重复利用的特点，因此，与常

规溶剂相比有一定的优越性。准确称取 ３乙基１甲
基咪唑四氟化硼（［Ｅｍｉｍ］ＢＦ４）、３丁基１甲基咪唑四

氟化硼（［Ｂｍｉｍ］ＢＦ４）、３丁基１甲基咪唑六氟化磷
（［Ｂｍｉｍ］ＰＦ６）、３己基１甲基咪唑溴化物（Ｃ６ｍｉｍＢｒ）、
３丁基１甲基咪唑氯化物（［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ）这五种离子液
体各５ｇ，分别放入五个５０ｍＬ的圆底烧瓶中，在２５℃
下加入０．０１ｇ的 ＴＡＴＢ看是否溶解，如果不溶，再油浴
加热（实验中最高加热到 １４５℃），如果不溶解，证明
这种离子液体不能溶解 ＴＡＴＢ。如果溶解，继续测定
ＴＡＴＢ在该种离子液体中的溶解度。

［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ已经被证明可以溶解纤维素［４］
，丝绸

光纤
［５］
，羊毛角蛋白纤维

［６］
。１００℃下测定 ＴＡＴＢ在

［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ中的溶解度为 ５×１０－３ｇ，而在 １４５℃下溶
解度为８．５×１０－３ｇ。纤维素不能溶解在［Ｅｍｉｍ］ＢＦ４、
［Ｂｍｉｍ］ＢＦ４ 和［Ｂｍｉｍ］ＰＦ６ 这三种离子液体中，在

Ｃ６ｍｉｍＢｒ中的溶解度也非常微小
［４］
。ＴＡＴＢ的溶解度实

验也出现了相似的结果：ＴＡＴＢ不能溶解在［Ｅｍｉｍ］ＢＦ４、
［Ｂｍｉｍ］ＢＦ４和［Ｂｍｉｍ］ＰＦ６这三种离子液体中，而在
Ｃ６ｍｉｍＢｒ中的溶解度远远低于在［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ中的溶解
度。ＴＡＴＢ的［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ的饱和溶液呈棕色。

３　ＴＡＴＢ在离子液体中的重结晶

利用反溶剂方法重结晶，将溶解在离子液体

［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ中的 ＴＡＴＢ结晶出来，后用离心的方法收集
析出的 ＴＡＴＢ，用水和有机溶剂多次浸泡洗涤重结晶
后产品，真空干燥箱在 ０．０１ＭＰａ，４５℃的条件下干燥
４ｈ，得到干燥的 ＴＡＴＢ，最后对产品进行检测。

ＴＡＴＢ在［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ中的溶解度随温度变化比较
大，但是由于 ＴＡＴＢ的［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ溶液比较粘稠，采用
冷却直接析出晶体，过滤比较困难。因为［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ
是水溶性的所以选择反溶剂法，水作为反溶剂。将纯
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净水加入到溶解了 ＴＡＴＢ的离子液体中，析出的 ＴＡＴＢ
为非常细小的黄色粉末。由于 ＴＡＴＢ的颗粒非常细
小，用过滤的方法损失比较大，因此采用离心的方法收

集结晶后的 ＴＡＴＢ固体。重结晶反复 ３次后，用水和
丙酮反复洗涤，干燥后得到黄色粉末。

４　离子液体精制后 ＴＡＴＢ的理化性能

４．１　红外光谱检测
利用 ＫＢｒ压片法对［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ重结晶后的 ＴＡＴＢ

进行红外光谱检测，结果如图１所示。

图 １　［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ重结晶 ＴＡＴＢ的红外图谱

Ｆｉｇ．１　ＩＲｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＴＡＴＢｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｂｙ［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ

ＩＲ分析：３３２２．９３ｃｍ－１与３２２３．３４ｃｍ－１处两个单峰
表征的是苯环上的—ＮＨ２，１２２６．２５ｃｍ

－１
与１１７７．０５ｃｍ－１

处的双峰表征的是—ＮＯ２，而１６１１．０９ｃｍ
－１
附近的双峰与

１４４７．６９ｃｍ－１处的峰表征的是苯环。检测的结果和 ＴＡＴＢ
标准图谱相符合。

４．２　元素分析
对［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ重结晶后的 ＴＡＴＢ样品进行元素分析，

分析结果和ＴＡＴＢ的理论值基本符合，理论值Ｎ３２．４２％，
Ｃ２７．９０％，Ｈ２．３３％，而实测值为Ｎ３１．８６％，Ｃ２８．１５％，
Ｈ２．４７％，证明重结晶后的产品性质没有改变。
４．３　ＤＳＣ测试

分别称取重结晶前后的ＴＡＴＢ样品４ｍｇ，进行ＤＳＣ

测试。使用 Ａｌ２Ｏ３坩埚，升温速率为 １０℃·ｍｉｎ
－１
。

粗品 ＴＡＴＢ的放热峰温（３６３℃）（ＤＳＣ曲线）和标准
ＴＡＴＢ的放热峰温（３８０℃）［７］相吻合，证明重结晶前
的产品为 ＴＡＴＢ，而利用［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ重结晶后的 ＴＡＴＢ
的放热峰温（３７５℃）（ＤＳＣ曲线）比粗品的放热峰温
（３６３℃）有所延迟，说明用［Ｂｍｉｍ］Ｃｌ重结晶后的
ＴＡＴＢ热稳定性有所提高。

５　结　论

３丁基１甲基咪唑氯化物能够溶解 ＴＡＴＢ的机理
目前尚不清楚，初步推测有可能与离子液体溶解纤维

素的机理相似：Ｃｌ－离子与 ＴＡＴＢ分子中的氨基形成
氢键破坏了 ＴＡＴＢ的氢键网络，从而使 ＴＡＴＢ溶解。
此项研究为利用绿色溶剂对高性能炸药进行精制，并

降低其感度、提高热稳定性提供了新的可能性。
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