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随着各种新型武器装备的发展#对 ./0的粒径提出了

更高的要求#已经远远超出了 J<K'%#>9!%%* *黑索

今规范 + 中 , 个粒径级别的范围
(')

$ 国内外关于

!

*"

!

*

!

-超细 ./0的研究比较多
(1 9*)

#但对粒径大

于 !""

!

-球形./0的研究几乎未见报道$ 粒径大于

!""

!
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用丙酮和环己酮作为溶剂#采用重结晶的方法制备粒
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-球形./0晶体$ 但用丙酮和环己酮重

结晶生产的 ./0晶体质密性差,容易破碎#而且成本

高#不利于推广$ 本研究在以浓硝酸作为溶剂制造

./0分级产品工艺的基础上#对浓硝酸用量,稀释剂

选择,稀释剂用量,稀释速度,稀释温度,搅拌速度等工
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./!,硝酸重结晶原理

利用溶剂$非溶剂重结晶原理以硝酸为溶剂重结晶

制备大颗粒 ./0$ ./0在不同浓度硝酸中的溶解度变

化较大!见表 !"$ 因此在一定工艺条件下#向溶解有

./0的浓硝酸中加入非溶剂使溶液达到过饱和#通过

控制晶体生长的速度#得到满足目标粒径的 ./0晶体$

表 !,'()在硝酸中的溶解度
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　　粒径测试装置：Φ２００型标准振筛机；捶击次数
１４０次·ｍｉｎ－１；功率：０．２５ｋＷ；生产厂家：柳州探矿
机械厂。

３．３　工艺过程
粒径为１５０～１８０μｍ的球形ＲＤＸ工艺流程见图１。

图 １　粒径为 １５０～１８０μｍ的球形 ＲＤＸ工艺流程

Ｆｉｇ．１　ＴｈｅｍａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓｏｆｔｈｅｓｐｈｅｒｉｃａｌＲＤＸ

ｗｉｔｈｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｆｒｏｍ１５０μｍｔｏ１８０μｍ

４　工艺条件的确定

４．１　溶液质量浓度的确定
椐文献［６］报道，浓硝酸的用量对重结晶 ＲＤＸ的

粒径没有影响，所以，为了降低生产成本，减少产生的

废酸量，实验中将３５ｋｇＲＤＸ溶于 １３５ｋｇ９７％的浓硝
酸中，配成接近饱和溶液。

４．２　稀释剂的影响
４．２．１　稀释剂的选择

国内外有关 ＲＤＸ重结晶的文献中，一次稀释剂和
二次稀释剂均选用水

［６］
。在工艺研究过程中，从方便

控制和降低因溶液局部浓度变化过快对晶体质量产生

影响的角度出发，一次稀释剂选用浓度为 ５０％的稀硝
酸，二次稀释剂选用经过滤处理的工业水。

４．２．２　稀释剂的用量
从表１可以看出，５０℃条件下 ＲＤＸ在 ５０．５％稀

硝酸的溶解度只有 ０．２３２ｇ。为了给后续稀硝酸的回
收再利用提供便利，将稀释剂的加入量控制在结晶完

成后母液浓度为５０％。因为一次稀释剂浓度和最终母
液浓度均为５０％，所以二次稀释剂的用量就为一个定
数１２６ｋｇ。因此只需要确定一次稀释剂的用量。

经过对文献［７］中三类和四类 ＲＤＸ重结晶工艺
条件的分析，确定一次稀释剂用量试验的工艺条件如

下：ＲＤＸ３５ｋｇ，浓硝酸１３５ｋｇ，搅拌速度２８０ｒ·ｍｉｎ－１，
一次稀释剂滴加速度 １０ｋｇ·ｍｉｎ－１，温度 ５０℃，保温
１０ｍｉｎ；二次稀释剂 １２６ｋｇ，温度５５℃，加入速度

１５ｋｇ·ｍｉｎ－１，试验结果见表２。

表 ２　一次稀释剂用量对 ＲＤＸ晶体粒径的影响

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｏｓａｇｅｏｆｔｈｅｆｉｒｓｔｄｉｌｕｅｎｔ

ｏｎｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＲＤＸ ％

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ
ＲＤＸ／μｍ

ｆｉｒｓｔｄｉｌｕｅｎｔｍａｓｓ／ｋｇ
６０ ７０ ８０ ９０ １００

≥１８０ １３．６ １９．０ ２１．３ ２９．１ ３６．８
１５０－１８０ ４３．５ ５１．２ ６１．５ ５７．２ ５３．１

≤１５０ ４２．９ ２９．８ １７．２ １３．７ １１．１

从表２可以看出，一次稀释剂用量为８０ｋｇ时，粒
径１５０～１８０μｍＲＤＸ含量最高为６１．５％，此时溶液的
浓度降至 ７９．５％，并且随着一次稀释剂用量增加，粒
径≥１８０μｍ晶体的含量增大。
４．３　稀释速度的影响

保持上述工艺条件不变，一次稀释剂用量选为

８０ｋｇ，研究了一次稀释剂５０％硝酸加入速度对晶体粒
径的影响，结果见表３。

表 ３　一次稀释剂加入速度对晶体粒径的影响

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｄｄｉｎｇｒａｔｅｏｆｔｈｅｆｉｒｓｔｄｉｌｕｅｎｔ

ｏｎｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＲＤＸ ％

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ
ＲＤＸ／μｍ

ａｄｄｉｎｇｒａｔｅ／ｋｇ·ｍｉｎ－１

４ ６ ８ １０ １２

≥１８０ ４８．１ ３６．５ ２３．２ ２１．３ １４．３
１５０－１８０ ４５．３ ５３．２ ６４．７ ６１．５ ５７．４

≤１５０ ６．６ １０．３ １２．１ １７．２ ２８．３

从表 ３中可以看出，一次稀释剂加入速度为
８ｋｇ·ｍｉｎ－１时，晶体中粒径为 １５０～１８０μｍＲＤＸ晶
体含量最高为 ６４．７％，并且随稀释剂滴加速度增大，
粒径≤１５０μｍ的 ＲＤＸ含量增加。

保持其它工艺条件不变，一次稀释剂加入量选用

８０ｋｇ，加入速度选用８ｋｇ·ｍｉｎ－１，研究了二次稀释剂
滴加速度对 ＲＤＸ晶体粒径的影响，结果见表４。

表 ４　二次稀释剂滴加速度对 ＲＤＸ晶体粒径的影响

Ｔａｂｌｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｄｄｉｎｇｒａｔｅｏｆｔｈｅｓｅｃｏｎｄｄｉｌｕｅｎｔ

ｏｎｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＲＤＸ ％

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ
ＲＤＸ／μｍ

ａｄｄｉｎｇｒａｔｅ／ｋｇ·ｍｉｎ－１

１４ １６ １８ ２０ ２２

≥１８０ ２２．３ ２３．１ ２２．７ ２１．４ ２１．１
１５０－１８０ ６３．２ ６４．３ ６４．５ ６４．１ ６３．７

≤１５０ １４．５ １２．６ １２．８ １４．５ １５．２

从表４中可以看出，二次稀释剂加入速度对晶体
中 粒径１５０～１８０μｍＲＤＸ含量的影响不是很大。从
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表１也可以得到证明，４０℃时 ＲＤＸ在 ７８．５％硝酸中
的溶解度只有５．５ｇ，因此，一次稀释剂的加入已使大
部分的 ＲＤＸ结晶出来。为了使已经结晶出来的晶体
有一个比较稳定的环境，结合设备的控制条件，试验中

水的加入速度确定为１４ｋｇ·ｍｉｎ－１。
４．４　结晶温度的影响

保持４．３所确定的工艺条件不变，通过改变一次
稀释温度，研究了一次稀释温度对 ＲＤＸ晶体粒径的影
响，结果见表５。

表 ５　一次稀释温度对 ＲＤＸ晶体粒径的影响

Ｔａｂｌｅ５　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｆｉｒｓｔｄｉｌｕｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

ｏｎｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＲＤＸ ％

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ
ＲＤＸ／μｍ

Ｔ／℃
３５ ４０ ４５ ５０ ５５

≥１８０ １５．４ １７．１ １８．３ ２３．２ ２９．１
１５０－１８０ ５７．１ ６１．４ ６７．３ ６４．７ ６２．７

≤１５０ ２７．５ ２１．５ １４．４ １２．１ ８．２

从表 ５可以看出，４５℃条件下粒径在 １５０～
１８０μｍＲＤＸ晶体含量最高。同时随着温度的升高晶体
的整体粒径增大，粒径大于１８０μｍ的晶体比例增加。

在二次稀释剂加入速度的试验中得知，二次稀释

剂的加入速度对晶体的整体粒径没有太大的影响。而

结晶温度主要取决于稀释过程中的热量释放，为了保

证安全，避免高温条件下硝酸对 ＲＤＸ的分解，确定二
次稀释温度为５５℃。
４．５　搅拌速度的确定

保持４．４所确定的工艺条件不变，研究了搅拌速
度对 ＲＤＸ晶体粒径的影响，结果见表６。

表 ６　搅拌速度对 ＲＤＸ晶体粒径的影响

Ｔａｂｌｅ６　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｔｉｒｒｉｎｇｒａｔｅ

ｏｎｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＲＤＸ ％

ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ
ＲＤＸ／μｍ

ｓｔｉｒｒｉｎｇｒａｔｅ／ｒ·ｍｉｎ－１

１６０ ２００ ２４０ ２８０ ３２０

≥１８０ ３９．６ ３１．５ ２１．８ １８．３ １３．６
１５０－１８０ ５４．１ ６１．４ ６９．３ ６７．３ ５９．７

≤１５０ ６．３ ７．１ ８．９ １４．４ ２６．７

从表６中可以看出，低速搅拌下粒径大于 １８０μｍ
的晶体比例增大，高搅拌速度下粒径小于 １５０μｍ的
晶体粒径比例增大。在 ２４０ｒ·ｍｉｎ－１时，晶体粒径为
１５０～１８０μｍ的 ＲＤＸ含量最高，达到 ６９．３％，满足
１５０～１８０μｍＲＤＸ粒度指标的要求。
４．６　保温时间的影响

一次稀释完成后，为了使 ＲＤＸ晶体接近或达到球

形，采用２４０ｒ·ｍｉｎ－１的搅拌速度、４５℃条件下使晶体
在溶液中维持一段时间，通过溶液对晶体的不断侵蚀

和磨损，促进 ＲＤＸ晶体的球形化。通过观察，晶体在
溶液保温搅拌１０ｍｉｎ后，晶体的整体形状已接近球形
（见图２），从生产可行性和节约资源角度出发，确定保
温时间为１０ｍｉｎ［９－１１］。

ａ．放大 １５０倍

ｂ．放大 ３５倍

图 ２　保温 １０ｍｉｎ后的 ＲＤＸ电镜照片

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓｏｆＲＤＸ

ａｆｔｅｒｍａｉｎｔａｉｎｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ１０ｍｉｎｕｔｅｓ

５　结　论

（１）用浓硝酸重结晶法生产 １５０～１８０μｍ球形
ＲＤＸ主要工艺条件为：ＲＤＸ３５ｋｇ，浓硝酸（９７％）
１３５ｋｇ，搅拌速度２４０ｒ·ｍｉｎ－１，一次稀释剂为 ５０％稀
硝酸，加入量 ８０ｋｇ，滴加速度 ８ｋｇ·ｍｉｎ－１，温度
４５℃，保温时间 １０ｍｉｎ；二次稀释剂为工业用水
１２６ｋｇ，加入速度１４ｋｇ·ｍｉｎ－１，温度５５℃。

（２）采用该工艺生产的 ＲＤＸ晶体中，粒径处于
１５０～１８０μｍ 之间的质量含量达到 ６９．３％，满足
１５０～１８０μｍ球形 ＲＤＸ粒径指标的要求。

（３）采用新工艺生产的 ＲＤＸ外观呈球性。
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