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摘要：将炸药粒子用树脂包埋固定，切片，然后溶解脱除包埋剂，并对其进行电镜检测，研究了炸药重结晶粒子

的内部结构。探讨了类球形 ３硝基１，２，４三唑５酮（ＮＴＯ）粒子的生长方式；研究了 γ丁内酯、环己酮和丙酮等三

种溶剂重结晶 ＲＤＸ粒子内部均存在的裂纹、孔洞等微缺陷，比较了三种重结晶粒子内部结构的规整性；制备了两

种膨化硝铵粒子的切片，电镜测试表明质量较好的膨化硝铵样品晶粒内部存在着非常多的孔洞，呈蜂窝状，多数孔

洞的孔径小于 １０μｍ，而参照样内部孔洞数量较少，孔径在数微米至十几微米之间。
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１　引　言

切片显微镜观测是医学检查中较为常见的方法，
生物组织经过预处理、高分子材料包埋固定、切片、溶

解脱除包埋剂、后处理、显微镜观测等环节，可以获得

组织中是否存在病变区域，以及病变性质和程度等信

息
［１］
。根据检测倍数的要求，可能选用数十倍的光学

显微镜乃至数十万倍的电子显微镜，操作过程也需要

作出大量的对应性调整。

在对金属材料微裂纹衍生成长的透射电镜研究等

工作中，常以离子沉积等方式进行样品包埋固定，并经

切片、减薄后得到适合于透射电镜的切片
［２～４］

。

本文对几种炸药粒子进行切片制样和扫描电镜检

测，观测到了炸药粒子的内部结构。

２　实　验

２．１　主要样品和仪器
样品：重结晶 ３硝基１，２，４三唑５酮（ＮＴＯ）粒

子、重结晶环三甲撑三硝胺（ＲＤＸ）粒子、重结晶硝酸
铵粒子，均为自制；６１８环氧树脂，市售。

仪器：切 片 机 （ＭｉｃｒｏｎＨＭ 型），扫 描 电 镜

（ＫＹＫＹ２８００型）。
２．２　切片制备

实验选用的炸药粒子粒径在数十微米至数百微米

之间，实验选用与炸药相容性好的 ６１８环氧树脂作包
埋剂，对重结晶粒子进行包埋固化，调节切片机进刀深

度，控制切片厚度在 ３～５μｍ之间，将包埋切片浸泡
在溶剂中数分钟，获得表面树脂被溶解干净了的粒子

切片，作为样品，送扫描电镜检测。

３　实验结果与讨论

３．１　ＮＴＯ重结晶粒子的切片检测
ＮＴＯ是一种能量接近 ＲＤＸ，感度接近 ＴＡＴＢ的高

能低感炸药
［５～７］

。从合成反应得到的 ＮＴＯ呈典型的
棒状结构，其长径比约为 ３１，不利于浇铸。采用
ＮＭＰ水混合溶剂重结晶的方法［８，９］

可以得到近似球

形、较为密实的 ＮＴＯ晶粒，有利于改善其流散性和成
型性能。

对重结晶 ＮＴＯ粒子进行了切片检测，图 １给出了
其表面和切片的电镜照片，可以看出，样品颗粒接近球

形，长径比在１．１～１．３之间，粒径约 ２００μｍ左右，粒
子表面规整密实。从切片可以看出粒子内部为大量近

似针状或棒状的细长微粒，从中心呈放射状向外。从

这种内部结构来推测类球形粒子的生长过程，以早期

晶核为中心，向外放射状地生长，这符合球形粒子典型

生长方式
［１０］
。这些直径仅数微米的棒状细长微粒相

互之间团聚非常紧密，所得类球形粒子的密度为

１．９２７ｇ·ｃｍ－３
，与 ＮＴＯ晶体密度 １．９３ｇ·ｃｍ－３

非常

接近
［１１］
。

３．２　ＲＤＸ重结晶粒子的切片检测
ＲＤＸ是当前最重要的高威力炸药之一，广泛应用

于雷管、导爆索、传爆药柱、推进剂及以其为主体药的
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Ａ、Ｂ、Ｃ系列混合炸药［１２］
。

　　图２给出了三种溶剂重结晶 ＲＤＸ粒子切片的电
镜照片，从丙酮重结晶 ＲＤＸ的切片来看，既有内部较
为密实的粒子如图 ２ａ，也有内含裂缝的粒子如图 ２ｂ
和内含孔洞的粒子如图 ２ｃ。从环己酮重结晶 ＲＤＸ粒
子切片来看，类似地也存在内部较为密实的粒子如图

２ｄ，内含微裂纹的粒子如图２ｅ和内含孔洞的粒子如图
２ｆ。而 γ丁内酯重结晶 ＲＤＸ粒子切片中，也观测到了
内部较为密实的粒子如图 ２ｇ，内含贯穿裂缝的粒子如
图２ｈ和内含微小孔洞的粒子如图２ｉ。

ａ　ｓｕｒｆａｃｅ×２０００　　　　　　　ｂ　ｓｅｃｔｉｏｎ×３０００

图 １　类球形 ＮＴＯ粒子的 ＳＥＭ

Ｆｉｇ．１　ＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓｏｆＮＴＯｓｐｈｅｒｏｉｄｉｃｐａｒｔｉｃｌｅｓ

ａ　 ×１０００，ｆｒｏｍａｃｅｔｏｎｅ　　　　　　　　ｂ　 ×２０００，ｆｒｏｍａｃｅｔｏｎｅ　　　　　　　　ｃ　 ×３０００，ｆｒｏｍａｃｅｔｏｎｅ

ｄ　 ×１０００，ｆｒｏｍｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ　　　　　　　　ｅ　 ×２０００，ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ　　　　　　　　ｆ　 ×３０００，ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ

ｇ　 ×４００，γｂｕｔｙｒｏｌａｃｔｏｎｅ　　　　　　　　ｈ　 ×５００，γｂｕｔｙｒｏｌａｃｔｏｎｅ　　　　　　　　ｉ　 ×３０００，γｂｕｔｙｒｏｌａｃｔｏｎｅ

图 ２　重结晶 ＲＤＸ粒子切片的 ＳＥＭ

Ｆｉｇ．２　ＳｅｃｔｉｏｎＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓｏｆｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＲＤＸ

　　三种重结晶 ＲＤＸ粒子内部结构中存在着不同程
度的结晶完整性缺陷，如裂纹和孔洞。丙酮重结晶样

品的孔洞和裂纹均较大，环己酮重结晶样品裂纹稍小，

孔洞相当，γ丁内酯重结晶样品的孔洞最小，孔径仅约

２００～３００ｎｍ，其尺度较大的裂缝与其说是晶粒内部结
构的断裂，不如说是孪晶之间的间隙。综合电镜图中

的孔洞、裂纹以及切面的其它细节，可将这三个重结晶

ＲＤＸ粒子按内部结构规整性从好到差的顺序排列为：
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γ丁内酯重结晶 ＲＤＸ、环己酮重结晶 ＲＤＸ、丙酮重结
晶 ＲＤＸ。这与文献［１３］对 ＲＤＸ重结晶技术的研究结
果相符，大致表明了不同溶剂对重结晶 ＲＤＸ粒子内部
结晶完整性的影响。

３．３　膨化硝铵重结晶粒子的切片检测
膨化硝铵具有轻质、疏松、多孔的特点，其粒子内

部含有大量微气泡和颗粒表面的歧化粗糙化使得膨化

硝铵具有自敏化的特性
［１４］
。用切片扫描电镜方法测

试两种膨化硝铵颗粒（见图 ３），较为直观地观测到了
膨化硝铵内部的微观结构。

质量较好的膨化硝铵样品如图 ３ａ和 ３ｂ所示，可
以看出，晶粒内部孔洞非常多，呈蜂窝状，多数孔的孔

径小于 １０μｍ，测得其比表面积为 ０．６２５９ｍ２·ｇ－１。
对照样品的切片电镜如图 ３ｃ和 ３ｄ，可以看出，晶粒内
部孔洞数较少，孔径约为数微米至十几微米之间，测得

其比表面积为０．１７０２ｍ２·ｇ－１。可以看出，图３ａ样品
的膨化效果较好。

３．４　切片电镜方法的讨论
影响切片电镜检测质量的因素较多。在包埋剂

的选择方面，应考虑包埋剂固化后黏度低，韧度适中，

与样品材料的性能大体匹配，以便于获得厚度均匀、平

整的切片。金属材料和生物组织的硬度和韧性等指标

完全不同于炸药材料，试验表明其包埋剂也不适合于

包埋炸药材料。本文对与炸药材料相容性良好的几种

高分子材料进行了试用，结果表明，环氧树脂适合用作

炸药粒子包埋剂。针对高分子材料的特点，有时还需

要采用冰箱冷冻或烘箱加热等方法，对包埋块的硬度

和韧性予以微调。

切片操作中的参数也会影响切片质量。如刀片的

角度调整不到位易导致切片厚度不均匀，刀刃不够锋

利或包埋块过软易形成跳片，刀刃一端不锐利会使切

片弯曲，未充分溶解的包埋剂会遮盖切片表面结构的

真实细节
［１５］
。

对切片扫描电镜测试方法而言，有必要深入研究
切片过程的切割力、切割速度等参数及其对晶格精细

结构的作用。适当的作用力和作用方式可以获得真实

的切面，而不适当的作用力则有可能对垂直于切面方

向的晶格造成损伤。比如图 ２ｅ和 ２ｆ中数十纳米至数
百纳米宽度的微细裂纹，依据现有实验过程我们倾向

性地判定其为粒子内部结构的原有裂纹，但也有可能

是粒子内部应力集中部位、晶格畸变或微损伤等在切

割力作用下衍变所致。

３．５　切片电镜方法的进一步应用
切片电镜方法可以探知炸药粒子的内部结构，对

炸药粒子重结晶技术研究具有一定的指导作用。同

时，也可为微纳米结构对炸药热点和感度的影响，微纳

米结构对爆轰波阵面和爆轰性能的影响等前沿性研究

工作提供有益的帮助，为炸药粒子敏化／钝化技术、粒
子性能设计等应用性研究

［１６～１８］
起到一定的支撑作用。

ａ　ｓｅｃｔｉｏｎ×６００，ｓａｍｐｌｅＡ　　　ｂ　ｓｕｒｆａｃｅ×１００，ｓａｍｐｌｅＡ

ｃ　ｓｅｃｔｉｏｎ×５００，ｓａｍｐｌｅＢ　　　ｄ　ｓｕｒｆａｃｅ×１００，ｓａｍｐｌｅＢ

图 ３　膨化硝铵粒子的 ＳＥＭ

Ｆｉｇ．３　ＳｅｃｔｉｏｎＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓｏｆｅｘｐａｎｄｅｄａｍｍｏｎｉｕｍｎｉｔｒａｔｅ

４　结　论

（１）采用切片扫描电镜测试的方法获得了重结

晶类球形 ＮＴＯ粒子的内部结构信息，并据此解释了类
球形 ＮＴＯ粒子的生长方式。

（２）采用切片扫描电镜测试的方法获得了三种溶
剂重结晶ＲＤＸ粒子的内部结构信息，发现ＲＤＸ重结晶后
晶粒内部仍存在裂纹、孔洞等缺陷。按晶粒内部结构规

整性从好到差的顺序可将三种重结晶样品排列为：γ丁
内酯重结晶ＲＤＸ、环己酮重结晶ＲＤＸ、丙酮重结晶ＲＤＸ。

（３）采用切片扫描电镜测试的方法获得了两种
膨化硝铵粒子的内部结构信息，发现质量较好的膨化

硝铵样品晶粒内部存在着非常多的孔洞，呈蜂窝状，多

数孔洞的孔径小于 １０μｍ，且比表面积较大；而对照
样品晶粒内部孔洞数量较少，孔径约为数微米至十几

微米，且比表面积较小。
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（４）采用切片扫描电镜观测的方法较为直观地
反映出了炸药粒子内部微米级的裂纹、孔洞等缺陷信

息，并对粒子表面形貌信息起到印证和补充作用，对重

结晶粒子的质量评价和重结晶条件设计验证起到重要

作用。但有关切割作用力对切面晶格作用的精细情

形，还有待深入分析研究。
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