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[摘　 要]　 为防止超细 ＲＤＸ 干燥后结块ꎬ并确保干燥过程安全ꎬ该文采用真空冷冻干燥方法对超细 ＲＤＸ 浆料进

行干燥处理ꎮ 文章介绍了真空冷冻干燥设备的工作原理ꎮ 通过实验ꎬ研究了影响 ＲＤＸ 真空冷冻干燥过程效率的

主要因素ꎬ获得了 ＲＤＸ 冷冻干燥工艺曲线ꎮ ＲＤＸ 真空冷冻干燥过程合适的工艺条件:ＲＤＸ 制品厚度≤３ｍｍꎬ预冻

温度 － ４０℃左右ꎬ预冻时间 ２ｈꎬ冷凝器温度 － ６０℃ 左右ꎬ干燥箱内的压力(真空度) １０Ｐａ 左右ꎬ升华干燥温度

－ １０℃ꎬ解析干燥温度 ４０℃ꎬ干燥过程总时间 １９ｈꎮ 实验结果表明:在合适的工艺条件下ꎬＲＤＸ 的真空冷冻干燥过

程安全、稳定可控ꎻ其冻干制品水的质量分数≤０. ５１％ ꎬ疏松多孔、无结块、分散性好ꎮ
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引言

黑索今(ＲＤＸ)是当代最重要的炸药之一ꎮ 有

关研究表明ꎬＲＤＸ 的起爆、传爆、能量释放、安全等

诸多性能与其晶粒尺寸的关系极为紧密ꎬ超细化后

其使用性能及价值都有很大提高[１]ꎮ 这些性能上

的变化ꎬ能够使人们对 ＲＤＸ 开发更多更新的用途ꎬ
可提高武器系统的威力、安全性和稳定性[２]ꎮ

超细 ＲＤＸ 制备通常采用湿法球磨粉碎ꎬ与其它

方法相比ꎬ该方法具有工艺稳定可靠、产量大、安全

性好、不容易产生环境污染等优点ꎮ 由于湿法球磨

粉碎制备超细 ＲＤＸ 通常在水中进行ꎬ最终制品需要

对超细 ＲＤＸ 进行干燥处理ꎮ 采用普通水浴干燥ꎬ虽
能保证干燥过程安全ꎬ但因物料水分脱除后颗粒之

间的距离大大缩短ꎬ粒子间引力增大ꎬ形成大的硬团

聚体ꎬ干燥后制品结块严重[３]ꎻ而喷雾干燥由于温

度太高带来安全隐患[４]ꎮ 本文研究采用真空冷冻

干燥方法对超细 ＲＤＸ 浆料进行干燥ꎬ以防止超细

ＲＤＸ 干燥后结块ꎬ并确保干燥过程安全ꎬ为高品质

超细 ＲＤＸ 制备提供一种理想的干燥方法ꎮ
１　 真空冷冻干燥原理

真空冷冻干燥ꎬ是利用水的升华原理ꎬ将含水浆

料物质先冻结至固体ꎬ水变成固态冰ꎬ然后在高真空

度和一定温度下ꎬ通过冰直接升华为水蒸气ꎬ而除去

物料中的水分ꎬ最终得到干燥物料的方法ꎮ 真空冷

冻干燥的基本原理可以从水的相平衡图(图 １)上体

现出来ꎬ图中点 Ｏ 为固、液、气三相共存的状态

(０. ０１℃ꎬ６１０. ５Ｐａ)ꎬ称为三相点ꎬ升华曲线 ＯＡ、溶
解曲线 ＯＢ、汽化曲线 ＯＣ 分别表示冰和水蒸气、冰
和水、水和水蒸气两相共存时压力和温度之间的关

系ꎮ 这 ３ 条曲线将相平衡图划分为固相区、气相区

和液相区ꎮ 升华现象是物质中的水分从固态冰直接

转变为水蒸气的过程(图中箭头)ꎮ 从图中可以看

出ꎬ只有在压力低于三相点压力(６１０. ５Ｐａ)时ꎬ升华

现象才有可能发生[５]ꎮ

图 １　 纯水的相平衡图

Ｆｉｇ. １　 Ｔｈｅ ｅｑｕｉｌｉｂｒｉｕｍ ｐｈａｓｅ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｗａｔｅｒ

　 　 在冷冻干燥的升华阶段ꎬ由于超细 ＲＤＸ 制品升

华时要吸收热量ꎬ如果不对制品进行加热或加热不

够ꎬ则在制品升华时会出现吸收制品本身的热量而

使制品的温度降低的现象ꎬ导致升华速率降低ꎬ干燥

时间延长ꎬ会降低生产效率ꎮ 如果对 ＲＤＸ 制品加热
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过多ꎬ制品升华速率虽然会提高ꎬ但多余的热量会使

制品本身的温度上升ꎬ会使制品局部熔化ꎬ会引起制

品团聚ꎬ导致冷冻干燥失败[６]ꎮ 因此ꎬ干燥过程温

度和压力(真空度)控制非常重要ꎮ
利用冷冻干燥原理对超细 ＲＤＸ 浆料进行干燥ꎬ

在充分冷却使水转化为冰后体积膨胀增大ꎬ可以使

靠近的超细颗粒适当分开ꎬ阻止团聚体的形成[７]ꎮ
２　 ＲＤＸ 真空冷冻干燥试验方法

２. １　 主要原料及干燥设备

原料:超细 ＲＤＸ 浆料(２. ０ｋｇ /批ꎬ含水量 ７５％ ꎬ
粒度 Ｄ５０ ＝ ５. ０μｍ 左右)ꎮ
　 　 设备:冷冻干燥机(型号:ＧＬＺ—１ꎻ生产厂家:上
海浦东冷冻干燥设备有限公司)ꎮ

设备性能参数:加热功率 ８ｋＷ ꎬ工作真空度 ５
~１５Ｐａꎮ 搁板有效面积 ０. ５ｍ２ꎬ冷凝器降温参数(空
载ꎬ２０℃降至 － ６０℃)≤３０ｍｉｎꎬ冷凝器最低温度(空
载)为 － ７０℃ꎬ具有温度、压力自动检测控制系统ꎮ
２. ２　 ＲＤＸ 冷冻干燥试验方法

ＲＤＸ 冷冻干燥的操作是在冷冻干燥机内完成ꎮ
冷冻干燥机主要由制冷系统、真空系统、加热系统、
捕水器(冷凝器)、干燥箱和电器仪表控制系统等装

置构成ꎮ 冷冻干燥机工作原理见图 ２ꎮ

图 ２　 冷冻干燥机工作原理示意图

Ｆｉｇ. ２　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｔｈｅ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ ｄｒｙｅｒ

　 　 根据图 ２ 所示ꎬＲＤＸ 真空冷冻干燥ꎬ首先通过

制冷系统对干燥箱降温ꎬ将干燥箱内超细 ＲＤＸ 浆料

冻结成固体ꎬ再对捕水器(即冷凝器或冷阱)进行降

温ꎮ 当捕水器降至一定温度后ꎬ由真空系统对干燥

箱和捕水器抽真空ꎬ在一定真空条件下使水蒸气直

接从 ＲＤＸ 固体中升华出来ꎬ捕水器及时将干燥箱内

水蒸气捕获ꎬ凝结成固态冰除去ꎬ而 ＲＤＸ 剩留在冻

结时的冰架中ꎬ因此它干燥后不会团聚ꎬ呈疏松状

态ꎮ 冰在升华时要吸收热量ꎬ引起 ＲＤＸ 温度下降而

减慢升华速度ꎬ为了增加升华速度ꎬ缩短干燥时间ꎬ
必须要对 ＲＤＸ 进行适当加热(由加热系统控制)ꎮ
干燥过程是在温度≤４０℃下进行ꎮ

２. ３　 ＲＤＸ 冷冻干燥工艺流程

ＲＤＸ 浆料→预冻→冷凝器预冷→升华干燥→
解析干燥→干燥产品

２. ４　 ＲＤＸ 干燥制品含水质量分数检测方法

一般要求超细 ＲＤＸ 干燥制品含水质量分数

≤１. ０％ [８]ꎮ 本文使用的含水质量分数检测方法:
采用 ＭＣＴ３３０ 型近红外水分测量装置(由美国 ＰＳＣ
公司生产)ꎬ经过准确的调试和标定后ꎬ应用于超细

ＲＤＸ 干燥样品含水质量分数的快速检测[９]ꎮ
３　 ＲＤＸ 冷冻干燥试验结果及讨论

３. １　 ＲＤＸ 冷冻干燥工艺条件确定

３. １. １　 ＲＤＸ 制品的预冻

预冻目的是为了固定 ＲＤＸ 制品ꎬ以便在真空条

件下进行升华干燥[１０]ꎮ 如果在预冻时没有冻牢ꎬ则
在抽真空升华时样品容易团聚结块ꎻ如果冷得过低ꎬ
则浪费了能源和时间ꎬ降低生产效率[１１]ꎮ 因此预冻

之前应确定预冻温度和预冻时间等参数ꎮ
１)预冻温度ꎮ 在其它条件不变的情况下ꎬ预冻

温度对升华干燥过程的影响见表 １ꎮ
表 １　 预冻温度对升华干燥时间的影响

Ｔａｂ. １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｆｒｅｅｚｅ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｈｅ
ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ

预冻温度 / ℃ 升华干燥时间 / ｈ 样品冻结情况

－ ２０ ８ 不能完全冻牢

－ ４０ １０ 能完全冻牢

－ ６０ １３ 能完全冻牢

　 　 从表 １ 中可知ꎬ预冻过程预冻温度愈低ꎬ升华干

燥时间愈长ꎮ 但预冻温度高于 － ４０℃ꎬ容易引起

ＲＤＸ 制品不能完全冻牢ꎬ升华时出现样品团聚现

象ꎮ 因此ꎬ合适的预冻温度应为 － ４０℃ꎮ
２)预冻时间ꎮ 为使 ＲＤＸ 制品的各部分完全冻

牢ꎬ要求 ＲＤＸ 制品的温度达到预定温度( － ４０℃ )
后保持 ２ｈ 左右ꎮ 若预冻时间小于 ２ｈꎬ会引起样品

冻不牢ꎬ不利于升华ꎮ
３. １. ２　 冷凝器(捕水器)的预冷

冷凝器在 ＲＤＸ 制品预冻达到预冻温度时开始

预冷ꎮ 试验证明:当冷凝器降到 － ６０℃时ꎬ比较适合

抽真空ꎬ有利于水蒸气被快速捕获除去ꎮ 冷凝器的

降温从开始之后一直持续到冻干结束为止ꎬ温度始

终应在 － ６０℃左右ꎮ
３. １. ３　 ＲＤＸ 制品的升华干燥

升华干燥是冷冻干燥的主要过程ꎬ其目的是将

ＲＤＸ 物料中的冰通过升华而去除ꎮ 要求在升华干

燥时ꎬ一方面要将形成的水蒸气抽走ꎬ使干燥箱内的

􀅰７１􀅰２０１３ 年 ６ 月　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 超细 ＲＤＸ 的真空冷冻干燥技术研究　 邓国栋等　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　



压力低于要求的饱和蒸汽压ꎻ另一方面要连续不断

提供维持升华所需的热量ꎬ加快干燥速度[１０]ꎮ 另

外ꎬ干燥箱内托盘中 ＲＤＸ 制品厚度对升华干燥影响

较大ꎮ 因此ꎬ升华干燥必须确定 ３ 个重要参数ꎬ干燥

箱内真空度、搁板温度及 ＲＤＸ 制品厚度ꎮ
１) 真空度确定ꎮ 当冷凝器达到预定的温度

( － ６０℃)后ꎬ开始抽真空ꎬ打开干燥箱与冷凝器之

间的真空阀ꎬ经一定时间(１５ ~ ２０ｍｉｎ)ꎬ干燥箱内的

真空度就能达到 １０ ~ １５Ｐａꎬ冷凝器内的真空度达到

５ ~ １０Ｐａꎮ 真空泵和真空阀门打开的时间应一直持

续到冻干过程结束ꎮ
从能耗的角度考虑ꎬ试验选取 ２０Ｐａ、１０Ｐａ、５Ｐａ

３ 组真空度数值ꎬ在相同搁板温度( － １０℃)下ꎬ对 ３
批相同含水质量分数和相同质量的 ＲＤＸ 浆料制品

进行真空冷冻干燥ꎬ考察干燥箱真空度对升华干燥

时间的影响ꎬ试验结果见表 ２ꎮ
表 ２　 干燥箱真空度对升华干燥时间的影响

Ｔａｂ. ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｄｒｙｉｎｇ￣ｂｏｘ ｖａｃｕｕｍ ｏｎ ｔｈｅ
ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ

ＲＤＸ 浆料
制品

干燥箱真
空度 / Ｐａ

搁板
温度 / ℃

升华干燥
时间 / ｈ

１ 批 ５ － １０ ８
２ 批 １０ － １０ １０
３ 批 ２０ － １０ １３

　 　 分析表 ２ 可知ꎬ真空度(压力)越小ꎬ升华干燥

耗时越少ꎮ 但真空度≤５Ｐａ 时ꎬ对设备加工要求较

高ꎬ因此ꎬ合适真空度为 １０Ｐａ 左右ꎮ
２)搁板温度确定ꎮ 在相同真空度条件下ꎬ搁板

温度分别为 － ２０℃、 － １０℃、０℃ꎬ 对 ３ 批相同含水

质量分数和相同质量的 ＲＤＸ 浆料制品进行真空冷

冻干燥ꎬ考察搁板温度对升华干燥时间的影响ꎮ 试

验结果见表 ３ꎮ
表 ３　 搁板温度对升华干燥时间的影响

Ｔａｂ. ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｈｅｌｆ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｈｅ
ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ

ＲＤＸ 浆料
制品

搁板
温度 / ℃

干燥箱真
空度 / Ｐａ

升华干燥
时间 / ｈ

１ 批 ０ １０ ８
２ 批 － １０ １０ １０
３ 批 － ２０ １０ １３

　 　 分析表 ３ 可知ꎬ搁板温度越低ꎬ升华干燥耗时越

多ꎮ 实验表明:若搁板温度接近 ０℃ꎬ会引起 ＲＤＸ
制品部分溶解ꎬ不利于升华实现ꎮ 升华干燥过程合

适搁板温度 － １０℃ꎮ

３)ＲＤＸ 制品厚度确定ꎮ ＲＤＸ 制品厚度对升华

干燥影响较大ꎬ标准干燥时间可按下面经验公式估

算[１２]:
ｔ ＝ Ｋ１. ５ (１)

式中:ｔ 为时间ꎬｈꎻＫ 为制品厚度ꎬｍｍꎮ
在相同真空度、相同搁板温度条件下ꎬ对 ３ 批相

同含水质量分数和相同质量的 ＲＤＸ 浆料制品进行

真空冷冻干燥ꎬ考察 ＲＤＸ 制品厚度对升华干燥时间

的影响ꎮ 试验结果见表 ４ꎮ
表 ４　 ＲＤＸ 制品厚度对升华干燥时间的影响

Ｔａｂ. ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ ｏｆ ＲＤＸ ｐｒｏｄｕｃｔ
ｏｎ ｔｈｅ ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ

ＲＤＸ
制品

搁板
温度 / ℃

干燥箱真
空度 / Ｐａ

ＲＤＸ 制品
厚度 / ｍｍ

升华干燥
时间 / ｈ

１ 批 － １０ １０ ３ １０
２ 批 － １０ １０ ６ １２
３ 批 － １０ １０ １０ １５

　 　 分析表 ４ 可知ꎬ 干燥箱内 ＲＤＸ 制品厚度越大ꎬ
升华干燥耗时越多ꎮ 升华干燥过程合适 ＲＤＸ 制品

厚度为≤３ｍｍꎬ制品厚度不宜过大ꎮ
因此ꎬ升华干燥合适条件:搁板温度 － １０℃ꎬ干

燥箱压力 (真空度) １０Ｐａ 左右ꎬＲＤＸ 制品厚度为

３ｍｍꎬ干燥时间 １０ｈꎮ 当干燥箱内的压力和冷凝器

的压力接近ꎬ且维持不变时ꎬ表明第一阶段干燥(升
华干燥)结束ꎬ即可转入第二阶段干燥(解析干燥)ꎮ
３. １. ４　 ＲＤＸ 制品的解析干燥

ＲＤＸ 物料中所有的冰晶升华干燥后ꎬ物料内会

留下许多空穴ꎬ但物料中还留有少量残余的未冻结

水分ꎬ解析干燥就是要减少 ＲＤＸ 中残余的未冻结水

分ꎬ使其质量分数达到≤１％ꎬ最终得到干燥物

料[１１]ꎮ
在相同真空度和相同制品厚度条件下ꎬ对 ３ 批

相同含水质量分数和相同质量的 ＲＤＸ 浆料制品进

行真空冷冻干燥ꎬ考察搁板温度对解析干燥时间的

影响ꎮ 试验结果见表 ５ꎮ
表 ５　 搁板温度对解析干燥时间影响

Ｔａｂ. ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｈｅｌｆ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ
ａｎａｌｙｓｉｓ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ

ＲＤＸ 浆料
制品

搁板
温度 / ℃

干燥箱
真空度 / Ｐａ

解析干燥
时间 / ｈ

１ 批 ２０ １０ ８
２ 批 ４０ １０ ６
３ 批 ６０ １０ ５

　 　 分析表 ５ 可知ꎬ 搁板温度越高ꎬ解析干燥耗时
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越少ꎮ 但搁板温度不宜过高ꎬ否则ꎬ容易产生危险ꎬ
因此ꎬ解析干燥过程合适温度为 ４０℃ꎮ 当 ＲＤＸ 制

品温度接近搁板温度时ꎬ表明干燥过程结束ꎮ
３. １. ５　 ＲＤＸ 冻干曲线

考察将含水质量分数 ７５％ 的超细 ＲＤＸ 浆料

２ｋｇꎬ进行冷冻干燥ꎬ设定合适工艺条件ꎬ将干燥箱压

力(真空度)、ＲＤＸ 制品温度、搁板温度、冷凝器温度

随时间变化记录下来ꎬ得到 ＲＤＸ 冻干曲线ꎬ见图 ３ꎮ

(ａ)冷凝器温度随时间的变化ꎻ
(ｂ)干燥箱真空度随时间的变化

图 ３　 ＲＤＸ 冷冻干燥工艺曲线

Ｆｉｇ. ３　 Ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｃｕｒｖｅ ｆｏｒ ＲＤＸ

　 　 在该工艺条件下操作ꎬ得到 ＲＤＸ 干燥制品ꎬ经
近红外水分仪测定ꎬ含水质量分数 ０. ５１％ ꎬ制品无

结块团聚现象ꎬ分散性好ꎮ
３. ２　 冷冻干燥与普通水浴干燥对 ＲＤＸ 干燥效果

对比

用冷冻干燥与普通水浴干燥方法分别对 ２ ｋｇ
的 ＲＤＸ 浆料(含水质量分数 ７５％ )进行干燥ꎬ冷冻

干燥过程在温度≤４０℃ 下进行ꎬ干燥时间 １９ ｈꎬ得
ＲＤＸ 干燥样品ꎬ其含水质量分数 ０. ５１％ ꎬ其外形照

片见图 ４ꎬ样品显微镜照片见图 ６ꎻ普通水浴干燥过

程在 ６０℃以下进行ꎬ干燥时间 ２６ ｈꎬ得到 ＲＤＸ 干燥

样品(含水质量分数 ０. ５３％ )ꎬ其外形照片见图 ５ꎬ
样品显微镜照片见图 ７ꎮ
　 　 从图 ４ 和图 ６ 可看出ꎬ经冷冻干燥后的 ＲＤＸ 制

品疏松多孔、无明显结块现象、分散性好ꎻ而从图 ５
和图 ７ 可看出ꎬ经普通水浴干燥后的 ＲＤＸ 制品结块

严重、团聚厉害、分散性很差ꎮ
４　 结论

本文采用真空冷冻干燥方法对超细ＲＤＸ浆料

图 ４　 冷冻干燥方法制得 ＲＤＸ 制品照片

Ｆｉｇ. ４　 Ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈ ｏｆ ＲＤＸ ａｆｔｅｒ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ

　 　
图 ５　 普通水浴干燥方法制得 ＲＤＸ 制品照片

Ｆｉｇ. ５　 Ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈ ｏｆ ＲＤＸ ａｆｔｅｒ ｗａｔｅｒ ｂａｔｈ ｄｒｙｉｎｇ

　 　
图 ６　 冷冻干燥后 ＲＤＸ 制品的

显微镜照片(放大 ４００ 倍)
Ｆｉｇ. ６　 Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈ ｏｆ ＲＤＸ ａｆｔｅｒ
ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ (ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ４００)

　 　
图 ７　 普通水浴干燥后 ＲＤＸ 制品的

显微镜照片(放大 ４００ 倍)
Ｆｉｇ. ７　 Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈ ｏｆ ＲＤＸ ａｆｔｅｒ
ｗａｔｅｒ ｂａｔｈ ｄｒｙｉｎｇ (ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ４００)
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制品进行了干燥处理ꎬ经实验研究ꎬ得出如下结论:
　 　 １)超细 ＲＤＸ 冷冻干燥过程温度控制在 ４０℃以

下ꎬ确保了干燥过程安全ꎮ
２)通过实验ꎬ研究了 ＲＤＸ 冷冻干燥的工艺条

件ꎬ获得了 ＲＤＸ 冷冻干燥工艺曲线ꎮ 冷冻干燥过程

合适条件:ＲＤＸ 制品厚度≤３ｍｍꎬ预冻温度 － ４０℃
左右ꎬ预冻时间 ２ｈꎬ冷凝器温度 － ６０℃左右ꎬ干燥箱

内的压力 (真空度) １０Ｐａ 左右ꎬ 升华干燥温度

－ １０℃ꎬ解析干燥温度 ４０℃ꎬ干燥过程总时间 １９ｈꎮ
３)经冷冻干燥后的超细 ＲＤＸ 制品含水质量分

数０. ５１％ ꎬ疏松多孔、无明显结块、分散性好ꎬ不会像

普通水浴干燥后的 ＲＤＸ 制品那样ꎬ出现严重结块团

聚的现象ꎮ
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ｐｒｉｎｃｉｐｌｅｓ ｏｆ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ ｍａｃｈｉｎｅ ｗｅｒｅ ｅｘｐｏｕｎｄｅｄ ｉｎ ｄｅｔａｉｌ. Ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｆａｃｔｏｒｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ＲＤＸ ｄｒｙｉｎｇ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ
ｗａｓ ｓｔｕｄｉｅｄ ｔｈｒｏｕｇｈ ｔｈｅ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ ｄｒｙｉｎｇ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｏｆ ｔｈｅ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＲＤＸ ａｎｄ ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ＲＤＸ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒ￣
ｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｃｕｒｖｅ ｗａｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ. Ｔｈｅ ｓｕｉｔａｂｌｅ ＲＤＸ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ａｓ ＲＤＸ ｐｒｏｄｕｃｔ
ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ≤３ｍｍꎬ ｔｈｅ ｐｒｅ￣ｆｒｅｅｚｉｎｇ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ － ４０℃ꎬ ｔｈｅ ｐｒｅ￣ｆｒｅｅｚｉｎｇ ｔｉｍｅ ｏｆ ２ｈꎬ ｔｈｅ ｃｏｎｄｅｎｓｅｒ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ
－ ６０℃ꎬ ｔｈｅ ｐｒｅｓｓｕｒｅ(ｖａｃｕｕｍ) ｏｆ ｄｒｙｅｒ ｏｆ １０Ｐａꎬ ｔｈｅ ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ － １０℃ꎬ ｔｈｅ ｐａｒｓｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｔｅｍ￣
ｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ ４０℃ꎬ ａｎｄ ｔｏｔａｌ ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ ｏｆ １９ｈ. Ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｕｎｄｅｒ ｓｕｉｔａｂｌｅ ｐｒｏｃｅｓｓ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓꎬ ｔｈｅ
ＲＤＸ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｗａｓ ｓａｆｅｌｙ ａｎｄ ｓｔａｂｌｙ ｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄ. Ｔｈｅ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｉｅｄ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＲＤＸ ｐｏｗｄｅｒ ｈａｖｉｎｇ
ａ ｍｏｉｓｔｕｒｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ≤０. ５１％ ａｎｄ ｎｏ ａｇｇｌｏｍｅｒａｔｉｏｎ ｉｓ ｐｏｒｏｕｓ ａｎｄ ｅａｓｙ ｔｏ ｂｅ ｄｉｓｐｅｒｓｅｄ.
[ＫＥＹ ＷＯＲＤＳ]　 ＲＤＸ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ｐｏｗｄｅｒꎬ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇꎬ ｓｕｂｌｉｍａｔｉｏｎꎬ ｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎꎬ ｓａｆｅｔｙ
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