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[摘　 要]　 为准确测出乳化炸药水相析晶点ꎬ分析比较了析晶点测试主要方法的优缺点ꎬ设计一种模拟 Ｗ/ Ｏ 法乳

化炸药水相析晶点测试装置ꎬ对乳化炸药的水相析晶点进行了测试ꎬ并与烧杯自然降温法和橡胶塞密闭试管法测

得的析晶点进行对比ꎮ 结果表明ꎬ模拟 Ｗ/ Ｏ 法测得的析晶点误差小于 １ ℃ꎬ测试结果准确ꎬ测试方法简单ꎬ值得推

广应用ꎮ
[关键词]　 乳化炸药ꎻ水相析晶点ꎻ模拟 Ｗ/ Ｏ 法

[分类号]　 ＴＤ２３５. ２ ＋ １

引言

乳化炸药是我国工业炸药的主要品种ꎮ 根据乳

化炸药使用场合不同ꎬ乳胶基质的水相除了有硝酸

铵外ꎬ还可能含有硝酸钠、氯化钾等ꎬ这种溶液浓度

高ꎬ温度系数大ꎮ 若水相的析晶点过高ꎬ将严重影响

炸药的抗水性能和储存稳定性[１]ꎮ 目前ꎬ工厂测乳

化炸药水相析晶点采用烧杯在空中自然降温的方

法ꎬ此方法易受外界环境、检测人员素质等因素的影

响ꎬ导致测试结果偏差较大ꎬ无法准确验证乳化炸药

水相配料量是否准确[２￣４]ꎮ
因此ꎬ改进目前测定乳化炸药水相析晶点的方

法ꎬ提高乳化炸药水相析晶点测定的准确性ꎬ对乳化

炸药的配方设计和提高乳化炸药稳定性有着重要的

意义ꎮ
１ 　 析晶点测试的主要方法

１. １　 烧杯自然降温法

按一定比例称量硝酸铵、硝酸钠、水等倒入烧杯

中ꎬ再将烧杯置于电炉上加热ꎬ溶解后将烧杯悬空固

定在铁架台上ꎬ插入温度计ꎬ自然降温冷却ꎬ直至溶

液出现细小结晶时ꎬ记录此时的温度ꎬ即为析晶点ꎮ
此操作方法简便易行ꎬ但该测试方法粗糙ꎬ测试的结

果不准确ꎮ 硝酸铵、硝酸钠等与水在加热溶解的过

程中ꎬ会有水汽溢出ꎮ 在溶液降温的过程中ꎬ溶液表

面与外界环境直接接触ꎬ如受空气流的影响ꎬ导致结

晶从溶液表面或烧杯壁面开始ꎬ这些晶核会诱使整

个溶液结晶ꎬ所测析晶点偏高ꎮ

１. ２　 橡胶塞密闭试管法

按一定比例称量硝酸铵、硝酸钠、水等ꎬ倒入平

底试管中ꎬ然后用带温度计的橡胶塞塞住试管口ꎬ放
在恒温水浴槽中加热溶解ꎬ然后取出悬空固定在铁

架台上ꎬ自然冷却降温ꎬ测析晶点[５]ꎮ 此方法有着

许多可取之处ꎬ这种橡胶塞密封的方式减少了空气

流对其影响ꎮ 但试管内外温差的存在ꎬ会出现试管

壁挂水的现象ꎬ且管壁的降温速率快于内部溶液ꎬ出
现管壁先析晶、再诱导整个溶液析晶的现象ꎮ
１. ３　 Ｔｙｎｄａｌｌ 法

张茂煜等采用了 Ｔｙｎｄａｌｌ 法测定硝酸铵水溶液

的析晶点[６]ꎬ装置见图 １ꎮ

１ －强光源ꎻ２ －聚光镜ꎻ３ －温度计ꎻ４ －搅拌机ꎻ
５ －冷却剂ꎻ６ －恒温水浴槽ꎻ７ －磁力搅拌器ꎻ
８ －水相析晶点测试溶液ꎻ９ －微晶闪光区域ꎮ

图 １　 Ｔｙｎｄａｌｌ 法测析晶点的装置

Ｆｉｇ. １　 Ｔｅｓｔ ｄｅｖｉｃｅ ｆｏｒ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｐｏｉｎｔ
ｂｙ Ｔｙｎｄａｌｌ ｍｅｔｈｏｄ
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　 　 该装置通过搅拌机和冷却剂使溶液以缓慢的冷

却速度(１０ ℃ / ｈ)降温ꎬ聚光的强光源通过恒温槽照

射到硝酸铵水溶液中ꎬ当硝酸铵溶液中刚出现微小

的结晶闪光时ꎬ记录此时的温度ꎮ 随着结晶的出现ꎬ
放出一定的相变热ꎻ即使恒温槽内温度下降ꎬ此温度

仍能保持一段时间ꎬ然后再缓慢地升温至晶粒闪光

消失ꎮ 重复上述试验步骤ꎬ记录析晶温度ꎬ求其平均

值ꎬ即为析晶点ꎮ 该方法避免了烧杯四周环境温度

和气流变化对析晶点的影响ꎬ通过加入冷却剂并搅

拌控制降温速率ꎬ能观察晶体析出的具体过程ꎬ但烧

杯的上端开口ꎬ反复受热会使水分蒸发ꎬ测试的结果

仍比水相所固有的析晶点高ꎬ且此方法对测试人员

的素质要求也较高ꎮ
２　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试原理及装置

２. １　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试原理

由于乳化炸药水相中的主要成分是硝酸铵ꎬ
ＮＨ ＋

４ 和 ＮＯ －
３ 离子缔合为(ＮＨ ＋

４ ＮＯ －
３ )离子对ꎬ该离

子对继续与 ＮＨ ＋
４ 和 ＮＯ －

３ 结合形成离子群ꎬ当离子

群成长到足够大时ꎬ就成为晶核ꎬ而晶核的形成对整

个析晶过程起着诱导作用ꎬ即晶种作用[７￣８]ꎮ
为避免敞开容器中的溶液四周降温不均匀ꎬ防

止在低温处溶液先形成晶核ꎬ诱导整个溶液结晶ꎬ设
计模拟 Ｗ/ Ｏ 法乳化炸药水相析晶点测试装置ꎮ 该

装置是基于乳胶基质本身的 Ｗ/ Ｏ 结构ꎬ将这种结

构进行宏观放大ꎬ模拟水相被油相所包覆ꎬ即将乳化

炸药水相四周被石蜡油所包围ꎬ隔绝了水相与外界

环境的直接接触ꎬ以此保证水相整体降温的一致性ꎮ
２. ２　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试装置

模拟 Ｗ/ Ｏ 法乳化炸药水相析晶点测试装置的

主要仪器有:⌀３０ ｍｍ × １２０ ｍｍ 平底试管 １ 只ꎬ２００
ｍＬ 烧杯 １ 只ꎬ温度计 １ 只ꎬ铁架台 １ 套ꎬ电炉 １ 台ꎮ
　 　 模拟Ｗ / Ｏ法测析晶点的具体装置如图２所示ꎬ
方法是:将硝酸铵、硝酸钠、水等按一定比例称量ꎬ倒
入平底试管中ꎬ水相总质量为２０ ｇꎬ再倒入１０ ｍＬ左

１ －平底试管ꎻ２ －烧杯ꎻ３ －液体石蜡ꎻ
４ －水相ꎻ５ －电炉ꎮ

图 ２　 水相溶液溶解装置

Ｆｉｇ. ２　 Ｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇ ｄｅｖｉｃｅ ｏｆ ａｑｕｅｏｕｓ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

右的液体石蜡ꎻ然后ꎬ将试管放入盛有一定量液体石

蜡的烧杯中ꎻ最后ꎬ将烧杯放在电炉上加热溶解ꎮ
　 　 当水相完全溶解后ꎬ将烧杯固定于铁架台上ꎬ烧
杯底部悬空离台面不小于 １ ｃｍꎬ再将平底试管安放

在烧杯中央ꎬ要求试管的液体石蜡液面和烧杯的液

体石蜡液面平齐ꎬ且试管平底离烧杯底部距离不小

于 ２ ｃｍꎬ以确保水相在烧杯的中心ꎮ 最后把温度计

悬挂于水相中ꎮ 具体装置如图 ３ 所示ꎮ

１ －温度计ꎻ２ －试管夹ꎻ３ －试管ꎻ４ －液体石蜡ꎻ
５ －水相ꎻ６ －烧杯ꎻ７ －铁架台ꎮ

图 ３　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试装置

Ｆｉｇ. ３　 Ｔｅｓｔ ｄｅｖｉｃｅ ｆｏｒ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ
ｐｏｉｎｔ ｂｙ ｓｉｍｕｌａｔｉｎｇ Ｗ / Ｏ ｍｅｔｈｏｄ

３　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试装置在乳化炸药水相

中的应用

３. １　 试剂

试剂:硝酸铵ꎬ分析纯ꎬ西陇化工股份有限公司ꎻ
硝酸钠ꎬ化学纯ꎬ天津化学试剂三厂ꎻ氯化铵ꎬ分析

纯ꎬ天津市福晨化学试剂厂ꎻ氯化钾ꎬ分析纯ꎬ蚌埠电

化试剂厂ꎻ液体石蜡ꎬ天津市福晨化学试剂厂ꎮ
３. ２　 乳化炸药水相析晶点的测定

按上述模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试装置和方法ꎬ
分别对 ２＃岩石乳化炸药、二级煤矿许用乳化炸药、
三级煤矿许用乳化炸药的水相析晶点进行测试ꎮ 该

３ 种乳化炸药的水相配比(质量分数)见表 １ꎮ 平行

做 ３ 次试验ꎬ求其平均值和极差ꎬ测试结果见表 ２ꎮ
具体测试装置见图 ４ꎮ

表 １　 乳化炸药水相的配方

Ｔａｂ. １　 Ｆｏｒｍｕｌａ ｏｆ ａｑｕｅｏｕｓ ｐｈａｓｅ ｏｆ
ｅｍｕｌｓｉｏｎ ｅｘｐｌｏｓｉｖｅｓ

％

炸药品种 硝酸铵 硝酸钠 氯化钾 氯化铵 水

２＃岩石
乳化炸药

８０ ９ ０ ０ １１

二级煤矿许用
乳化炸药

７７ ９ ０ ４ １０

三级煤矿许用
乳化炸药

７３ ９ ３ ４ １１
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表 ２　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法乳化炸药水相析晶点测试结果

Ｔａｂ. ２　 Ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｐｏｉｎｔ ｏｆ ｅｍｕｌｓｉｏｎ
ｅｘｐｌｏｓｉｖｅ ｂｙ ｓｉｍｕｌａｔｉｎｇ Ｗ / Ｏ ｍｅｔｈｏｄ

炸药品种
析晶点 / ℃

第 １ 次 第 ２ 次 第 ３ 次 平均值
极差 /
℃

２＃岩石
乳化炸药

７６. １ ７５. ５ ７６. ４ ７６. ０ ０. ９

二级煤矿许用
乳化炸药

６９. ９ ７０. ３ ７０. ７ ７０. ３ ０. ８

三级煤矿许用
乳化炸药

６４. １ ６４. ３ ６３. ５ ６４. ３ ０. ４

　 　 　 　 　 　
图 ４　 模拟 Ｗ/ Ｏ 法析晶点测试装置实物图

Ｆｉｇ. ４　 Ｐｒａｃｔｉｃａｌｉｔｙ ｍａｐ ｏｆ ｔｅｓｔｉｎｇ ｄｅｖｉｃｅ ｆｏｒ
ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｐｏｉｎｔ ｂｙ ｓｉｍｕｌａｔｉｎｇ Ｗ / Ｏ ｍｅｔｈｏｄ

　 　 此外ꎬ对 ２＃岩石乳化炸药的水相析晶点分别用

烧杯自然降温法和橡胶塞密闭试管法进行了测定ꎬ
测定结果与模拟 Ｗ/ Ｏ 法测得的析晶点进行了对

比ꎬ其结果见表 ３ꎬ３ 种方法的初始析晶位置见图 ５ꎮ
表 ３　 不同方法对 ２＃岩石乳化炸药

水相析晶点的测试结果

Ｔａｂ. ３　 Ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｉｎｇ ｐｏｉｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｗａｔｅｒ
ｐｈａｓｅ ｏｆ Ｎｏ. ２ ｒｏｃｋ ｅｍｕｌｓｉｏｎ ｅｘｐｌｏｓｉｖｅ ｂｙ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄｓ

测试方法
析晶点 / ℃

第 １ 次 第 ２ 次 第 ３ 次 平均值
极差 /
℃

模拟 Ｗ/ Ｏ 法 ７６. １ ７５. ５ ７６. ４ ７６. ０ ０. ９

烧杯自然
降温法

８６. ７ ８５. ３ ８４. ９ ８５. ６ １. ８

橡胶塞密闭
试管法

７８. ２ ７６. ３ ７８. ９ ７７. ８ ２. ６

３. ３　 结果与讨论

　 　 从表２可以看出ꎬ用模拟Ｗ / Ｏ法测３种乳化炸

药水相析晶点所测得的结果重复性好ꎬ极差最大０. ９
℃ ꎮ从表３可以看出ꎬ烧杯自然降温法测得析晶点

极差为１. ８ ℃ ꎬ橡胶塞密闭试管法测得析晶点极差

　 　 　 　 　
(ａ)模拟 Ｗ/ Ｏ 法ꎻ(ｂ)烧杯自然降温法ꎻ

(ｃ)橡胶塞密闭试管法

图 ５　 ３ 种方法的初始析晶位置图

Ｆｉｇ. ５　 Ｉｎｉｔｉａｌ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｌｏｃａｔｉｏｎ ｂｙ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｍｅｔｈｏｄｓ

为２. ６ ℃ꎬ相对于模拟Ｗ/ Ｏ法ꎬ这两种方法重复性

差ꎬ测试结果偏高ꎮ 这是由于烧杯自然降温法水相

加热溶解时有水汽溢出ꎬ溶液浓度增大ꎻ而橡胶塞密

闭试管法在水相加热溶解时ꎬ水汽虽不会溢出ꎬ但会

在试管壁上凝结成液滴ꎬ且试管内的压力增大ꎮ 这

两种方法在降温析晶时溶液各向降温不均匀ꎬ导致

测试结果误差较大ꎮ
从乳化炸药水相初始析晶位置来看ꎬ模拟 Ｗ/ Ｏ

法水相初始析晶是从溶液内部的一个点开始ꎬ然后

晶体慢速成长ꎬ直至溶液全部析晶ꎮ 而橡胶塞密闭

试管法和烧杯自然降温法的水相初始析晶是从溶液

的表面开始ꎬ快速从上往下诱导整个溶液全部析晶ꎮ
就装置而言ꎬ液体石蜡油的沸点在 １８０ ~ ２５０ ℃

之间ꎬ沸点高ꎬ可测析晶点的范围广ꎬ试验装置简单ꎬ
操作简便ꎮ 在此装置中ꎬ所测乳化炸药水相的量较

少ꎬ并被液体石蜡油浴全部包围ꎬ由于液体石蜡的热

容量较大ꎬ降温速率低ꎬ又隔绝了空气ꎬ避免了外界

环境因素对内部水相析晶点的影响ꎬ从根本上避免

了水相因整体降温不均匀ꎬ局部产生的晶核诱导整

个溶液析晶的现象ꎬ因此ꎬ测试结果准确ꎬ重现性

较好ꎮ
４　 结论

１)模拟 Ｗ/ Ｏ 法测乳化炸药水相析晶点所采用

的仪器均为实验室常用仪器ꎬ试验装置安装简单、操
作简便ꎮ

２)模拟 Ｗ/ Ｏ 法测试析晶点与以往析晶点的测

试方法不同ꎬ该方法模拟 Ｗ/ Ｏ 型的结构ꎬ将乳化炸

药水相密闭在液体石蜡油浴内ꎬ减少了外部环境对

水相析晶点测定结果的影响ꎬ并通过油浴降温ꎬ控制

了降温速率ꎬ使析晶点的测试结果准确ꎬ误差可控制

在 １ ℃以内ꎬ值得推广应用ꎮ
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