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偶氮四唑钾的合成表征及其对枪口烟焰的抑制
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摘　要：以５氨基四唑为原料，碱性条件下氧化得到偶氮四唑钾（ＰＺＴ）。采用红外、元素分析等对其进行了表征，其化合物分子式
为 Ｃ２Ｎ１０Ｋ２·３Ｈ２Ｏ。热重分析和差示扫描量热分析表明，ＰＺＴ在３１５～３５０Ｋ范围内，发生吸热反应，失去结晶水，在 ５３９．３Ｋ时，

出现最大放热峰。将 ＰＺＴ作为消焰剂用于发射药装药中，在初速 ９１２ｍ·ｓ－１，膛压 ２７９．４ＭＰａ，ＰＺＴ含量为 ２％的装药条件下，采
用高速摄影和烟箱法测试了枪口烟焰。结果表明，与制式消焰剂硫酸钾相比，ＰＺＴ可使枪口火焰面积减少 ７１．４％，火焰温度降低
４００℃，且枪口烟雾较小，具有良好的抑制枪口烟焰效果。
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１　引　言

　　身管武器系统射击过程中，膛口产生大量的烟雾
和火焰，在现代战争中易暴露己方阵地，大大增加了被

对方空中及地面观察发现的概率，从而影响安全。而

降低或消除膛口焰有效的方法之一是在火药组分内或

装药结构中添加消焰剂
［１－６］
。目前发射药中常用消焰

剂（如硫酸钾、硝酸钾）均为无机钾盐，虽然消焰效果

较好，但存在易吸湿、膛口烟雾大的问题
［７－１０］

。因此，

研发新型低烟高效消焰剂十分重要。偶氮四唑具有高

氮低碳氢含量、燃烧少烟及燃后残渣少等特点，利用其

结构中的活泼氢，将钾离子引入制备成消焰剂，以期在

抑制发射药枪口烟焰中取得良好的应用效果
［１１－１３］

。

　　本研究以 ５氨基四唑为原料，通过氧化反应得到
目标化合物偶氮四唑钾（ＰＺＴ），采用红外、元素分析等
手段对其结构进行了表征，采用热重分析（ＴＧＤＴＧ）
和差示扫描量热法（ＤＳＣ）对其热性能进行了研究。
并将 ＰＺＴ作为消焰剂，应用于发射药装药中，考察其
对枪口烟焰的抑制作用。

２　实验部分

２．１　试剂与仪器
　　试剂：５氨基四唑，工业品，纯度 ９８％，百灵威科
技有限公司；氢氧化钾，分析纯，成都科龙化工试剂

厂；无水乙醇，分析纯，西安化学试剂厂；高锰酸钾，

分析纯，天津化学试剂厂。

　　仪器：ＮＥＸＵＳ８７０型傅里叶变换红外光谱仪；
ＰＥ２４００型元素分析仪；ＤＳＣ６０型差示扫描光谱仪
（１０Ｋ·ｍｉｎ－１）；美国ＴＡ２８５０型ＴＧＤＴＧ仪（１０Ｋ·ｍｉｎ－１）。
　　采用符合 ＷＪ２１２７１９９３方法１０２规定的５．８ｍｍ
通用普通测速弹道枪及弹部件；高速彩色电荷耦合器

件（ＣＣＤ）为主的膛口火焰测试系统；烟雾收集箱为
主的发射药枪口烟雾浓度测试系统。

２．２　合成路线
　　将５氨基四唑在碱性条件下氧化生成 ５，５′偶氮
四唑钾（ＰＺＴ），具体合成路线见 Ｓｃｈｅｍｅ１。

Ｓｃｈｅｍｅ１　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｒｏｕｔｅｏｆｐｏｔａｓｓｉｕｍ ５，５′ａｚｏｔｅｔｒａｚｏｌａｔｅ

（ＰＺＴ）

２．３　实验过程
　　将２２４ｇ氢氧化钾和 ２Ｌ水加入到装有温度计、

冷凝回流装置和搅拌器的 ３Ｌ四口烧瓶中，再加入

８７４
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１００ｇ５氨基四唑，加热至６０℃时，加入１９０ｇ高锰酸
钾，加料完毕后，反应 ２０ｍｉｎ。加入无水乙醇还原过
量的高锰酸钾，升温至沸腾，反应３０ｍｉｎ。热过滤，热
水洗涤滤饼，合并滤液和洗涤液，减压浓缩至体积约为

１Ｌ，冷冻析出结晶，过滤得橙黄色晶状固体，经水浴烘
箱烘干，得产物１４０．２ｇ，收率为７８．９％。
２．４　ＰＺＴ抑制枪口烟焰性能测试
２．４．１　样品制备
　　试验样品按以下方法制备：首先将合成的高氮化
合物 ＰＺＴ和制式消焰剂 Ｋ２ＳＯ４研磨并过 １５０目标准
筛备用，然后将双基吸收药［硝化棉（ＮＣ）：８５．０％，
硝化甘油（ＮＧ）：１３．０％，二号中定剂（Ｃ２）：２．０％］
经成球、烘药、筛分、钝感、烘药等工序制备成适用于

５．８ｍｍ通用普通弹钝感发射药装药样品。钾盐 ＰＺＴ
和 Ｋ２ＳＯ４在钝感时加入。
２．４．２　性能测试
　　采用高速摄影法进行枪口火焰测试，由火焰量值分
析处理系统测出长、宽并计算出火焰面积；火焰最高温

度由火焰量值分析处理系统并通过 Ｔ＝ｆ（ＴΔ!，Ｓ，ｔ）
［１４］

计算得出。

　　采用发射药枪口烟雾浓度测试系统（烟箱法）进
行枪口烟雾测试，结果以可见光透过率表示。

３　结果与讨论

３．１　ＰＺＴ结构表征
　　由于 ＰＺＴ中含有偶氮基和四唑生色官能团，其颜
色为橙黄色，外观呈针状结晶。按国军标 ＧＪＢ７７０Ｂ－
２００５火药试验方法 ４０４．１进行吸湿性试验，吸湿率
为０．４１％，较小，自然条件下能够保持干燥状态。
　　ＰＺＴ的红外光谱图见图１所示。

图１　ＰＺＴ的红外光谱图
Ｆｉｇ．１　ＩＲｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＰＺＴ

　　ＰＺＴ的红外峰值（ｃｍ－１
）为：３５５５，３３９６，１６５２，

１６１５，１４４１，１３９１，１１９９，１１８９，１１５５，１０６３，１０３９，
７７６，７２９。其中１３９１，７２９附近分别为非对称环Ｃ—Ｎ
键的伸缩振动、偶氮基的非对称 Ｃ—Ｎ伸缩振动波长，
是偶氮四唑离子存在的特征峰值；３５５５，３３９６为
Ｎ—Ｈ的不对称伸缩和对称伸缩振动；１６５２，１６１５
为—Ｎ Ｎ弯曲振动峰；１４４１，１３９１为四唑环碳的
Ｃ—Ｎ伸缩振动峰；１１９９，１１８９，１１５５，１０６３，１０３９为
Ｃ—Ｎ伸缩振动峰；７７６，７２９为四唑环骨架振动。
　　元素分析 Ｃ２Ｎ１０Ｋ２（％）：实测值（计算值）：
Ｃ８．０１（９．９２），Ｎ４７．３（５７．８５），Ｋ２６．７（３２．２３），
Ｈ１．９１（０），Ｏ１６．１２（０）。从分析结果知，测试数据与计
算值有一定偏差，推测 ＰＺＴ可能含有结晶水。从实测数
据推算Ｃ、Ｎ、Ｋ、Ｈ、Ｏ原子个数比例为２∶１０∶２∶６∶３，
由此推断其分子组成为 Ｃ２Ｎ１０Ｋ２·３Ｈ２Ｏ。
　　ＰＺＴ的 ＴＧＤＴＧ和 ＤＳＣ曲线分别如图 ２和图 ３
所示。

图２　ＰＴＺ的 ＴＧＤＴＧ曲线（升温速率为１０Ｋ·ｍｉｎ－１）

Ｆｉｇ．２　ＴＧＤＴＧｃｕｒｖｅｏｆＰＺＴａｔａｈｅａｔｉｎｇｒａｔｅｏｆ１０Ｋ·ｍｉｎ－１

图３　ＰＴＺ的 ＤＳＣ曲线（升温速率为１０Ｋ·ｍｉｎ－１）

Ｆｉｇ．３　ＤＳＣｃｕｒｖｅｏｆＰＺＴａｔａｈｅａｔｉｎｇｒａｔｅｏｆ１０Ｋ·ｍｉｎ－１

　　由图 ２可以看出，在 ＰＴＺ的 ＴＧＤＴＧ曲线中，当
温度升至３５１Ｋ时，失去结晶水，该过程的质量损失约
为１８％，对应的结晶水的数量为 ３个，在惰性气体氛
围中，随着温度的升高，钾离子与偶氮四唑的离子键断

９７４
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裂，形成偶氮四唑离子，同时，偶氮四唑离子发生降解、

重排，分解出氮气和碳氮化合物。

　　由图 ３可以看出，在 ３１５～３５０Ｋ范围内，发生吸
热反应，吸热峰为 ３３８．２Ｋ失去结晶水。随着温度的
升高，在 ４９７～５４６Ｋ范围内，ＰＺＴ发生放热分解，在
５３９．３Ｋ时，出现最大放热峰。
３．２　ＰＺＴ对枪口烟焰的影响
３．２．１　ＰＺＴ对枪口火焰的影响
　　使用消焰剂（ＰＺＴ和 Ｋ２ＳＯ４）含量２％的钝感发射药

装药，装药条件：初速为９１２ｍ·ｓ－１，膛压为２７９．４ＭＰａ，
对５．８ｍｍ弹道枪的枪口火焰进行测试。结果见表１。

表１　消焰剂对枪口火焰的影响

Ｔａｂｌｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆｌａｍｅｉｎｈｉｂｉｔｏｒｏｎｔｈｅｍｕｚｚｌｅｆｌａｍｅ

ｆｌａｍｅｉｎｈｉｂｉｔｏｒ ｆｌａｍｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ ｆｌａｍｅａｒｅａ／ｍ２

ｎｏｎｅ ２４３５ ０．２１
ＰＺＴ １９９０ ０．０６
Ｋ２ＳＯ４ ２０９８ ０．０６

　　从表１可以看出，添加钾盐消焰剂可以使枪口火
焰面积和火焰温度有较大幅度的降低，火焰面积减小

了７１．４％，火焰温度下降了 ３３７～４４５℃。这可能是
因为当弹丸从膛口射出之后，具有很大压力势能的高

温高压火药燃气以极高的速度从膛内喷射出来，燃气

（主要为 Ｈ２、ＣＯ等）与空气混合形成燃料／氧化剂混
合物，在高温下燃料与氧气生成 Ｈ、ＯＨ和 Ｏ自由基
促进点火和燃烧，发生气相连锁反应，形成二次火焰。

由于添加了钾盐消焰剂，钾离子能有效地消除自由基，

从而阻止了气相链反应的进行，起到了消焰的作用。

　　火焰温度与燃气温度密切相关，而燃气温度值无法
直接获得，但其值与发射药的爆热和爆温有关。发射药

的爆热高，爆温就高，相应的燃气温度就高。由于添加

两种消焰剂所用的基础药一样，添加 Ｋ２ＳＯ４的发射药

其爆热为３９８５Ｊ·ｇ－１（实测），爆温为３１０８Ｋ（理论计算
值），而添加 ＰＺＴ的发射药其爆热为 ３８１０Ｊ·ｇ－１（实
测），爆温为２９７６Ｋ（理论计算值）。因此，添加 ＰＺＴ的
发射药的燃气温度值比添加 Ｋ２ＳＯ４的发射药的燃气
温度值低，由于 ＰＺＴ燃气温度较低，有利于抑制自由
基点火和燃烧，阻止气相连锁反应发生，因此，与制式

消焰剂 Ｋ２ＳＯ４相比，高氮化合物 ＰＺＴ的火焰温度低
１００℃左右，同时，尽管 ＰＺＴ的钾含量为 ２６．７％，较
Ｋ２ＳＯ４低，但其火焰面积与之相当，说明其在消焰效果
上具有一定优势。

３．２．２　ＰＺＴ对枪口烟雾的影响
　　使用消焰剂含量 ２％的钝感发射药装药，对
５．８ｍｍ弹道枪的枪口烟雾进行测试，结果见表２。
　　从表 ２可以看出，添加消焰剂后，ＰＺＴ和 Ｋ２ＳＯ４
的枪口烟雾透过率分别下降了 １１．５％和 ４８．１％，说
明枪口烟雾增加。这是由于添加钾盐消焰剂后，燃烧

产生金属粒子或金属氧化物，在枪口形成烟雾，钾离子

的含量越高，产生的烟雾就越大。Ｋ２ＳＯ４的钾含量为
４４．８％，远大于 ＰＺＴ的钾含量（２６．７％），所以 Ｋ２ＳＯ４
的烟雾透过率较 ＰＺＴ低，在抑制枪口烟雾方面 ＰＺＴ更
具有优势。

表２　消焰剂对枪口烟雾的影响

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆｌａｍｅｉｎｈｉｂｉｔｏｒｏｎｔｈｅｍｕｚｚｌｅｓｍｏｋｅ

ｆｌａｍｅｉｎｈｉｂｉｔｏｒ ｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅ／％

ｎｏｎｅ ６２．６
ＰＺＴ ５５．４
Ｋ２ＳＯ４ ３２．５

４　结　论

　　（１）以 ５氨基四唑为原料合成出 ＰＺＴ，经红外光
谱、元素分析等分析手段对其进行了表征，其化合物分

子式为 Ｃ２Ｎ１０Ｋ２·３Ｈ２Ｏ。ＴＧＤＴＧ和 ＤＳＣ分析表
明，ＰＺＴ在 ３１５～３５０Ｋ范围内，发生吸热反应，失去
结晶水，在５３９．３Ｋ时，出现最大放热峰。
　　（２）高氮化合物 ＰＺＴ作为消焰剂具有良好的消
焰效果，在发射药装药条件为初速 ９１２ｍ·ｓ－１，膛压
２７９．４ＭＰａ，ＰＺＴ含量为 ２％时，可使火焰面积减少
７１．４％，枪口火焰温度下降近 ４００℃。与制式消焰剂
Ｋ２ＳＯ４相比，枪口火焰面积相当情况下，火焰温度低
１０８℃，且枪口烟雾也比 Ｋ２ＳＯ４减少。
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