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摘要：用高度乳化法直接合成出了亚微米 ＴＡＴＢ，测得其平均粒径０．８４μｍ，纯度９９．０％，并对合

成的亚微米 ＴＡＴＢ进行了 ＳＥＭ形貌观测。
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１　引　言

亚微米 ＴＡＴＢ的研究始于８０年代［１］
。目前，制备

亚微米 ＴＡＴＢ的方法主要有以下几种［２］
：一是美国

ＬＡＮＬ的 Ｃａｄｙ法，该法是把 ＴＡＴＢ溶于浓硫酸中，在强
烈搅拌条件下将该溶液滴加到冰水中，过滤后可得亚

微米ＴＡＴＢ。二是ＬＬＮＬ的ＭｃＧｕｉｒｅ法，该法是把ＴＡＴＢ
“溶”于 ＤＭＳＯ－ＮａＯＨ－水混合物中，再加入酸化水将
ＴＡＴＢ沉淀出来。三是流体动力磨法，ＭＬＭ的 Ｆｉｒｓｉｃｈ，
Ｔｈｏｒｐｅ和Ｃｏｘ等人用流体动力磨获得了亚微米ＴＡＴＢ，
其比表面积为２５～３０ｍ２·ｇ－１。

虽然采用以上各方法都能得到亚微米 ＴＡＴＢ，但
它们各自存在难以解决的问题：一是它们都是由

ＴＡＴＢ再加工获得亚微米 ＴＡＴＢ，工序烦杂，费事费时，
且存在不安全因素；二是获得的亚微米 ＴＡＴＢ纯度都
不理想，硫酸和硫酸盐等杂质严重影响其作为冲击片

雷管始发药的可行性。本文提出的高度乳化法使用廉

价易得原料，可直接合成获得纯度较理想的亚微米

ＴＡＴＢ。

２　实　验

２．１　原　料
甲苯，分析纯；均三氯三硝基苯（８９％），购买；

（ＮＨ４）２ＣＯ３，分析纯；特性表面活性剂 ＰＭ；硝基苯，
分析纯；丙酮，分析纯；蒸馏水，自制。

２．２　合成方法
采用限制 ＴＡＴＢ晶体生长速度，相对增大其晶核

生成速率的原理。用特性表面活性剂将 ＴＡＴＢ晶核的
生成空间限制于乳液生成的质点（按乳化理论，质点

即为在表面活性剂的作用下分散于溶剂中的“溶质”

所形成的分散液滴）中；合成 ＴＡＴＢ的反应只限于水
油两相界面；生成的 ＴＡＴＢ分子存在于质点中，ＴＡＴＢ
分子集聚为 ＴＡＴＢ晶核，并被质点所包覆，其继续长大
的动力由于质点空间和特性表面活性剂的作用而大大

减小，这样就可以限制 ＴＡＴＢ晶体的生长。因此，我们
可通过控制乳液中质点的大小直接合成出一定粒径的

ＴＡＴＢ晶体。
通过实验我们摸索出适宜于亚微米 ＴＡＴＢ高度乳

化合成的特性表面活性剂 ＰＭ，并得到了优化的合成
反应条件，方法过程如下：

用甲苯溶解 ＴＣＴＮＢ，加蒸馏水混和→加入一定体
积比例的特性表面活性剂 ＰＭ→在一定温度下高度乳
化反应体系→趁热滤掉体系未溶物→加入事先碾碎的
（ＮＨ４）２ＣＯ３固体粉末→反应一定时间→分离反应产
物（须采用快速冷却技术和固液萃取分离技术）

３　结果及讨论

３．１　粒度分析
实验采用了激光散射粒度仪，测试范围从其下限

０．０４μｍ开始，结果见图 １。由于后处理所得亚微米
ＴＡＴＢ的积聚或团聚较严重，不能真实反映目标产物
的颗粒分布特性，而颗粒分布测试时所用的介质———

蒸馏水能完全溶解所采用的特性表面活性剂 ＰＭ，因
此直接测试反应液中的固体颗粒分布实际上就是测试

目标产物的颗粒分布，结果具有代表性：
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　　ｄ０．２０７＝０．５００μｍ（表示２０．７％的颗粒尺寸小于此
值，其余类推）；ｄ０．８４５＝１．０００μｍ；ｄ０．９０９＝２．０００μｍ；
ｄ１００＝ ４．０００μｍ；其中，粒径小于 １μｍ 的约占
８４．５％；分布最高峰值处为 ０．６２７μｍ；平均粒径
０．８３９μｍ，反应液中目标物的粒径全部小于４．００μｍ。
分布峰为双峰，第二小峰说明有少量亚微米 ＴＡＴＢ的
团聚或积聚，这是由 ＴＡＴＢ的物化特性所决定的；峰
形重合性好。

图 １　合成的亚微米 ＴＡＴＢ颗粒分布

Ｆｉｇ．１　ＰａｒｔｉｃｌｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｓｕｂｍｉｃｒｏｎＴＡＴＢ

３．２　亚微米 ＴＡＴＢ的定性确证
由于测试的颗粒分布是反应液中的固体颗粒分

布，因而有必要对反应液中的固体进行后处理以得到

干燥的固体产物。我们对后处理得到的黄色固体做了

元素分析和红外光谱分析。

元素分析结果见表 １。结果表明，元素含量测试
结果与 ＴＡＴＢ元素组成的理论值十分接近，氯含量仅
为０．１６％。

表 １　合成的亚微米 ＴＡＴＢ元素分析

Ｔａｂｌｅ１　ＥｌｅｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓｏｆｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｓｕｂｍｉｃｒｏｎＴＡＴＢ

％

元素名 Ｃ Ｎ Ｈ Ｃｌ

实验值 ２７．６４ ３２．４２ ２．２５ ０．１６
理论值 ２７．９０ ３２．５６ ２．３３ —

所得红外谱图与 ＴＡＴＢ分子结构［３］
完全一致。因

此，根据前述结果我们可以确认，采用高度乳化法合成

出的目标产物就是亚微米 ＴＡＴＢ。
３．３　高效液相色谱纯度分析

每次取样１．２ｍｇ，平行取样 ３次，用二甲基甲酰
胺作溶剂，采用 ＴＡＴＢ专用色谱柱。在此由于只做纯

度测试，因此从图中基本看不出杂质峰。分析结果如

图２所示，ＨＰＬＣ纯度分析结果为９９．０％。

图 ２　合成的亚微米 ＴＡＴＢ高效液相色谱图

１—测试起点峰，２—溶剂 ＤＭＦ出现的峰，３—ＴＡＴＢ出现的峰

Ｆｉｇ．２　ＨＰＬＣｓｐｅｃｔｒａｏｆｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｓｕｂｍｉｃｒｏｎＴＡＴＢ

１—ｔｈｅｔｅｓｔｓｔａｒｔｉｎｇｐｅａｋ，２—ｔｈｅｅｍｅｒｇｉｎｇｐｅａｋｏｆＤＭＦｄｉｓｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ，

３—ｔｈｅｅｍｅｒｇｉｎｇｐｅａｋｏｆＴＡＴＢ

３．４　差热分析
差 热 分 析 设 定 的 测 试 条 件 是 加 热 速 率

２０℃·ｓ－１，测得放热峰温度 ３９１．９℃，放热峰外推温
度３７８．７℃；吸热峰温度 ４８６．５℃，吸热峰外推温度
４７５．８℃，超过了同一条件下测得的 ＴＡＴＢ标准放热
温度３７４．１℃［４］

。表明采用该法合成的亚微米 ＴＡＴＢ
氯含量低，纯度高，ＴＡＴＢ的热安定性好。
３．５　扫描电镜结果

利用扫描电镜对经后处理所得固体颗粒进行形貌

观测，结果如图３。从图中可以看出：高度乳化法合成
出的亚微米 ＴＡＴＢ颗粒均匀，大颗粒数目很少，最大颗
粒的粒径为２～４μｍ；０．４～１．０μｍ的小颗粒占绝大
多数。从图中还可以看出，亚微米 ＴＡＴＢ颗粒间表面
吸附力特别强，小粒径的颗粒相互间紧紧粘附在一起，

几乎分辨不出一颗颗粒的整体形貌。这主要是由

ＴＡＴＢ的物化性质决定的：ＴＡＴＢ存在分子间、分子与
晶核间及晶核间的强烈的氢键力和表面吸附力。

图 ３　亚微米 ＴＡＴＢ扫描电镜图

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｏｆｓｕｂｍｉｃｒｏｎＴＡＴＢ
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４　结　论

实验表明，高度乳化法是制备亚微米 ＴＡＴＢ的一
种新方法。使用该法所得到的亚微米 ＴＡＴＢ的平均粒
径为０．８４μｍ，产率高，纯度高达９９．０％。

与其它一些制备亚微米 ＴＡＴＢ的方法相比较，高
度乳化法具有技术简易、所需费用少、工艺条件温和、

安全可靠等优点。本法具有一定的开发和应用价值。

致谢：在此真诚感谢陈婕，辛芳，宋华杰等人在实验过程

中给予的帮助。
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会议消息

２００２年全国爆炸与安全技术交流会征文
主办单位与会议主题

由中国兵工学会爆炸与安全技术专业委员会和中国工程物理研究院化工材料研究所共同主办，中国工程物理

研究院化工材料研究所承办的“２００２年全国爆炸与安全技术交流会”将于 ２００２年 ９月在四川绵阳召开。

征文内容

　　１　安全科学技术进展及发展趋势；

２　火炸药及火工品作业的事故控制技术和安全管

理经验；

３　危险源辨识、评价及控制；

４　火炸药及相关物的安全性能研究；

５　火炸药及火工品钝感技术研究；

６　静电、温度、湿度、粉尘、噪声、射频等环境因素

对炸药及火工品作业安全的影响；

７　重大燃烧事故的案例分析；

８　职业安全卫生管理体系建设；

９　工程爆破理论及应用技术研究；

１０　计算机模拟仿真、人工智能技术在炸药安全领

域的应用；

１１　火工品、火炸药企业安全技术改造中的有关经

验；

１２　其它爆炸与安全的相关论文。

征文截止日期：２００２年 ５月 ３１日

通讯地址：四川省绵阳市 ９１９信箱 ３０４分箱（爆炸与安全技术交流会秘书处）　　邮编：６２１９００

联系人：徐娟珍，李德晃　电话：（０８１６）２４８５３８０，２４９４７２０　传真：（０８１６）２２８１３３９　Ｅ－ｍａｉｌ：ＩＣＭ＠ｃａｅｐ．ａｃ．ｃｎ
联系人：杨军，陈鹏万，程国元　　电话：（０１０）６８９１２８５８
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