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[摘　 要]　 为了提高合成工艺的安全性ꎬ提出了一锅法制备 １ꎬ１￣二氨基￣２ꎬ２￣二硝基乙烯(ＦＯＸ￣７)的方法ꎮ 控制反

应体系温度在 １５ ℃左右ꎬ采用蠕动泵将浓硫酸连续地加入到 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶与二氯甲烷的悬浮液中ꎬ固体

原料溶解后ꎬ再将发烟硝酸滴加到反应物料中ꎬ进行硝化反应ꎻ然后连续滴加水到反应器中ꎬ进行水解开环反应ꎻ再
经过固液分离、洗涤和干燥ꎬ得到 ＦＯＸ￣７ꎮ 探讨了硝化剂的加料方式对收率和工艺安全性的影响ꎮ 结果表明:惰性

溶剂的引入ꎬ分散了反应物ꎬ硝化反应释放的热量可以及时扩散ꎬ物料温度控制更平稳ꎬ消除了物料团聚现象ꎬ而且

与硝硫混酸加料相比ꎬ采用浓硫酸与发烟硝酸分步加料的方式ꎬ升温速率可降低 ５１. ０％ ꎬＦＯＸ￣７ 的收率由 ６３. ０％提

高到了 ８２. ６％ ꎬ工艺的安全性显著提升ꎮ
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引言

１ꎬ１￣二氨基￣２ꎬ２￣二硝基乙烯(ＤＡＤＮＥꎬ ＦＯＸ￣７)
是一种新型的钝感炸药ꎬ它的分子结构能够很好地

解释其钝感表现行为[１]ꎮ ＦＯＸ￣７ 的爆炸性能与

ＲＤＸ 相媲美ꎬ且与很多含能材料的相容性好ꎬ被称

为有希望取代 ＲＤＸ 的高能炸药[２]ꎮ
ＦＯＸ￣７ 于 １９９８ 年首次被 Ｌａｔｙｐｏｖ 等[３] 报道ꎬ合

成方法是通过向 ２￣甲基咪唑滴加硝酸和浓硫酸ꎬ得
到 ２￣(二硝基亚甲基)￣４ꎬ５￣咪唑烷二酮中间体ꎬ再将

该中间体化合物用氨水溶液水解ꎬ得到 ＦＯＸ￣７ꎮ
在 Ｌａｔｙｐｏｖ 之后ꎬ１ꎬ１￣二氨基￣２ꎬ２￣二硝基乙烯的

合成得到广泛研究[４￣７]ꎮ 其中ꎬＡｓｔｒａｔ􀆳Ｅｖ 等[５] 提出ꎬ
将 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶固体直接加到浓硫酸中

进行溶解ꎬ然后ꎬ滴加发烟硝酸到反应瓶中ꎬ硝化反

应结束后ꎬ过滤得到硝化反应中间体 ２￣(二硝基亚

甲基)￣５ꎬ５￣二硝基嘧啶￣４ꎬ６￣二酮(３)ꎬ再将中间体

加入到冰水中进行水解ꎬ获得 ＦＯＸ￣７ꎮ 收率在 ７０％
左右ꎮ 反应式如图 １ 所示ꎮ
　 　 在上述合成方法中ꎬ将固体原料直接加到浓硫

酸中溶解ꎬ特别容易发生结块现象ꎬ反应过程中放出

的热量难以散发ꎬ将会因副反应的发生而导致温度

失控ꎮ 另外ꎬ由于中间体 ５ꎬ５￣二硝基衍生物(３)热

稳定性非常差ꎬ受热易分解[８]ꎬ将含有大量该中间

体的反应物瞬间加入到冰水中进行水解反应ꎬ瞬间

释放大量的反应热和稀释热ꎬ也极易造成反应失控ꎬ
导致爆炸事故的发生ꎮ 因此ꎬ该方法不适于批量生

产[９￣１１]ꎮ
　 　 本文中ꎬ拟采取引入惰性溶剂和连续加料等措

施ꎬ通过一锅法合成 ＦＯＸ￣７ꎬ旨在提高合成工艺安全

性ꎬ探索一种适合批量生产的合成方法ꎮ

　 　 　 　
图 １　 由 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶合成 ＦＯＸ￣７ 的工艺路线
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１　 试验部分

１. １　 试剂和仪器

试剂:二氯甲烷、乙醇等均为分析纯ꎬ国药集团

化学试剂有限公司ꎻ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶、浓硫酸

(９８％ )与发烟硝酸(９８％ )ꎬ扬州泸宝化学试剂有限

公司ꎮ
仪器: Ｂｒｕｋｅｒ ＡＶＡＮＣＥ Ⅲ ５００ ＭＨｚ 核磁共振谱

仪ꎻＶａｒｉｏ ＥＬ Ⅲ元素分析仪ꎻＴｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｎｉｃｏｌｅｔ
ＩＳ１０ 傅里叶变换红外光谱仪ꎻＡｇｉｌｅｎｔ １２００ 高效液相

色谱仪ꎮ
色谱条件: 反向色谱柱 Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ￣Ｃ１８ 柱ꎬ流

动相为 Ｖ(甲醇)︰Ｖ(水) ＝ ３０︰７０ꎬ流速 １. ０ ｍＬ /
ｍｉｎꎬ检测波长 ２５４ ｎｍꎬ室温ꎬ进样量为 ２０ μＬ[１２]ꎮ
１. ２　 ＦＯＸ￣７ 的一锅法合成

将 ２. ０ ｇ ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶与 ２５ ｍＬ 二氯

甲烷加入到 ２５０ ｍＬ 夹套三口烧瓶中ꎬ通过恒温系统

控制反应物料温度在 １５ ℃以下ꎮ 开启搅拌器ꎬ采用

蠕动泵ꎬ连续地先将 ８ ｍＬ 浓硫酸经直径 ３ ｍｍ 的特

氟隆管ꎬ以 ０. ５ ｍＬ / ｍｉｎ 的速度加入到反应器中ꎻ待
固体溶解后ꎬ再以相同的加料方式和速度加入 ８ ｍＬ
发烟硝酸ꎬ滴加毕完后ꎬ维持反应物的温度在 １５ ℃
继续搅拌 １ ｈꎮ 再通过蠕动泵将 ６０ ｍＬ 的去离子水

滴加到反应器中进行水解反应ꎬ加完水后继续搅拌

３ ｈꎬ水解过程控制物料温度在 １５ ~ ２０ ℃之间ꎮ 最

后ꎬ采用抽滤的方式进行固液分离ꎬ得到黄色的固

体ꎬ再对固体产物进行水洗ꎬ干燥后得到 ＦＯＸ￣７ 样

品ꎬ收率 ８２. ６％ ꎬ液相色谱测得纯度为 ９８. ０％ ꎮ 工

艺流程如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 一锅法制备 ＦＯＸ￣７ 的工艺流程图

Ｆｉｇ. ２　 Ｏｎｅ￣ｐｏｔ ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ＦＯＸ￣７

　 　 元素分析:Ｃ２Ｈ４Ｎ４Ｏ４ꎮ 理论值:Ｃꎬ １６. ２２％ ꎻ
Ｈꎬ ２. ７０％ ꎻ Ｎꎬ ３７. ８４％ ꎮ 实测值:Ｃꎬ １６. ０６％ ꎻ Ｈꎬ
２. ８６％ ꎻ Ｎꎬ３７. ８６％ ꎮ 红外分析 ＩＲ: ３ ４０３. ２９ ｃｍ － １

(ＮＨ２ )ꎬ ３ ３２１. １６ ｃｍ － １ ( ＮＨ２ )ꎬ ３ ２９５. ２８ ｃｍ － １

(ＮＨ２)ꎬ １ ６２０. ３２ ｃｍ － １ (Ｃ 􀪅Ｃ)ꎬ １ ６０３. ３６ ｃｍ － １

(ＮＨ２)ꎬ １ ４９７. ８０ ｃｍ － １ ( ＮＯ２ )ꎬ １ ４６９. ９９ ｃｍ － １ꎬ

１ ３８６. ５４ ｃｍ － １ ( ＮＯ２ )ꎬ １ ３２６. ６７ ｃｍ － １ꎬ１ １８７. ８４
ｃｍ － １ꎬ １ １５８. ０４ ｃｍ － １ꎬ １ ０１８. ２０ ｃｍ － １ꎬ ８５８. ９４
ｃｍ － １ꎬ ７８９. ７９ ｃｍ － １ꎬ ７４８. ７９ ｃｍ － １ꎮ 核磁测试１Ｈ
ＮＭＲ: δ ８. ９(ＮＨ２)ꎬ δ ８. ６(ＮＨ２)ꎮ
１. ３　 一锅法工艺安全性分析

一锅法制备 ＦＯＸ￣７ 的工艺流程如图 ２ 所示ꎮ
试验反应容器、硝化剂及计算机监控系统分开放置

在不同的操作隔间中ꎬ采用蠕动泵远程加料ꎬ远离试

验操作台ꎬ并且放置在反应容器的操作间的监控装

置可以监控整个试验过程ꎬ而与计算机相连的温度

传感器则可以记录试验反应温度数据ꎮ
　 　 图 ３ 为 １. ２ 实施方案中 ＦＯＸ￣７ 制备过程中反应

物料的温度曲线ꎮ 当将反应容器中的二氯甲烷与

２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶形成的悬浮液冷却到 １５ ℃
左右后ꎬ即图 ３ 中 ０ ｓ 开始ꎬ向其中滴加浓硫酸来溶

解固体原料ꎬ当浓硫酸滴加完毕(即 ２０ ｍｉｎ)后ꎬ原
料已经基本溶解完全ꎬ此时滴加发烟硝酸ꎻ在 ３１ ｍｉｎ
时ꎬ发烟硝酸滴加完毕ꎬ１５ ℃保温 １ ｈꎻ在 ９０ ｍｉｎ 时

加入蒸馏水ꎬ可以看到温度会快速上升ꎬ但是由于在

循环冷却液的作用以及蠕动泵的精确控制加水速度

的条件下ꎬ物料温度被控制在 ２０ ℃以下ꎬ整个水解

过程稳定地进行ꎮ 并且通过多次试验发现ꎬ加水过

程物料温度稳定ꎬ消除了将浓酸物料倒入水中时瞬

间产生的大量热存在的安全隐患ꎮ

图 ３　 一锅法制备 ＦＯＸ￣７ 过程中反应物料的温度曲线

Ｆｉｇ. ３　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｏｎｅ￣ｐｏｔ ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｏｆ ＦＯＸ￣７

　 　 由计算可知ꎬ２５ ｍＬ 的二氯甲烷密度为 １. ３３
ｇ / ｃｍ３ꎬ比热容为 １. ２０６ ｋＪ / ( ｋｇ 􀅰Ｋ)ꎬ质量约为

３３. ２５ ｇꎬ每升高 １ ℃ꎬ需要吸收 ４０. ４９７ Ｊ 的热量ꎻ而
９８％浓硫酸的比热容为 １. ４７ ｋＪ / ( ｋｇ􀅰Ｋ)ꎬ密度为

１. ８４ ｇ / ｃｍ３ꎬ８ ｍＬ 浓硫酸约 １４. ７２ ｇꎬ每升高 １ ℃需

要吸收 ２１. ６３８ Ｊ 的热量ꎮ 由此可见ꎬ加入 ２５ ｍＬ 的

二氯甲烷后ꎬ可使物料的升温速率降低约 ６７％ ꎮ 在

反应初始ꎬ向物料中加入二氯甲烷稀释了反应物ꎬ起
到了吸热的作用ꎬ而且沸点低(３９. ８ ℃)ꎬ不易燃ꎬ易
挥发ꎬ可以带走部分热量ꎮ
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２　 硝化剂加料方式对收率和工艺安全性的影响

有关学者[７ꎬ９￣１０] 已经开展了反应温度、硝化时

间、硝酸与硫酸用量等试验条件对成品得率的影响ꎬ
但其中硝酸与硫酸的加料方式对收率和工艺安全性

的影响尚未见详细的报道ꎮ 本文中ꎬ通过控制硝化

反应温度在 １５ ℃左右ꎬ酸料滴加时间 ３５ ｍｉｎꎬ硝化

时间 １ ｈꎬ物料用量及试验方法与 １. ２ 实施方案一

致ꎬ主要研究硝化剂加料方式对收率和工艺安全性

的影响ꎮ 分别探索硝硫混酸同时加入硝化和先用硫

酸溶解原料、再加硝酸硝化两种加料方式对收率的

影响ꎬ记录整个反应过程的温度变化和物料状态ꎬ分
析两种加料方式对工艺安全性的影响ꎮ 鉴于两种加

料方式水解加水过程相同ꎬ故主要考虑硝化加料过

程的温度曲线ꎮ
２. １　 浓硫酸与发烟硫酸混合加料

将 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶与二氯甲烷加入到

２５０ ｍＬ 夹套三口烧瓶中ꎬ开动机械搅拌ꎬ在 １５ ℃
下ꎬ体积比为 １︰１ 的浓硫酸与发烟硝酸混酸被滴加

到反应容器中ꎬ待反应完成后ꎬ加入去离子水进行水

解反应ꎬＦＯＸ￣７ 收率为 ６３. ０％ ꎮ 图 ４ 中ꎬ前 ３ 个反应

容器为硝硫混酸加入到悬浮液中的硝化反应现象ꎬ
后两个反应容器为加水的过程中水解开环现象ꎮ 图

５ 为混酸滴加过程中的物料温度曲线ꎮ

　
图 ４　 １５ ℃下硝硫混酸加入到悬浮液中

及加水水解过程的反应现象

Ｆｉｇ. ４　 Ｒｅａｃｔｉｏｎ ｐｈｅｎｏｍｅｎａ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ｄｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ａｄｄｉｔｉｏｎ ｏｆ
ｍｉｘｅｄ ａｃｉｄｓ ｉｎｔｏ ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓ ａｎｄ ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ ｐｒｏｃｅｓｓ ａｔ １５ ℃

　 　
图 ５　 硝硫混酸滴加过程中的物料温度变化曲线

Ｆｉｇ. ５　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｈａｎｇｅ ｄｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ａｄｄｉｔｉｏｎ ｏｆ ｍｉｘｅｄ ａｃｉｄｓ

２. ２　 浓硫酸与发烟硝酸分开加料

将 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶与二氯甲烷加入到

２５０ ｍＬ 夹套三口烧瓶中ꎬ开动机械搅拌ꎬ控制温度

为 １５ ℃ꎮ 先将浓硫酸加入到反应容器中ꎬ待固体溶

解后再滴加发烟硝酸ꎬ最后加入去离子水进行水解

反应ꎬＦＯＸ￣７ 收率为 ８２. ６％ ꎮ 图 ６ 中ꎬ前 ２ 个反应容

器为浓硫酸溶解固体原料ꎬ第 ３ 个反应容器为加入

发烟硝酸的硝化反应现象ꎬ最后的 ３ 个为加水的过

程中水解开环反应现象ꎮ 图 ７ 为硫酸溶解原料和硝

酸加入过程中的物料温度变化曲线ꎮ

　
图 ６　 先加入硫酸溶解原料、再加硝酸

及水解开环过程的反应现象

Ｆｉｇ. ６　 Ｒｅａｃｔｉｏｎ ｐｈｅｎｏｍｅｎａ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ｄｕｒｉｎｇ
ｔｈｅ ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ｓｏｌｉｄ ｍａｔｅｒｉａｌ ｂｙ ｓｕｌｆｕｒｉｃ ａｃｉｄꎬ

ｎｉｔｒａｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　
图 ７　 硫酸溶解原料和硝酸加入

硝化过程中的物料温度变化曲线

Ｆｉｇ. ７　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｈａｎｇｅ ｄｕｒｉｎｇ ｔｈｅ ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ
ｏｆ ｓｏｌｉｄ ｍａｔｅｒｉａｌ ｂｙ ｓｕｌｆｕｒｉｃ ａｃｉｄ ａｎｄ ｎｉｔｒａｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｉｏｎ

２. ３　 结果与讨论

在机械搅拌的作用下ꎬ惰性溶剂被加入到固体

原料中形成悬浮液ꎬ然后将浓硫酸与发烟硝酸先后

滴加到悬浮液中ꎮ 与直接将浓硫酸加入到固体原料

中相比ꎬ这种加料方式ꎬ增加了固液接触面积ꎬ能够

更快、更迅速地释放反应热ꎮ 这样ꎬ反应体系的温度

更好地得到控制ꎬ而且混合物被搅拌得更加均匀ꎮ
因此ꎬ当通过蠕动泵缓慢地将去离子水加入到反应

物中ꎬ由于热量得到了及时的释放ꎬ并不会造成反应

物料的飞溅和反应的失控ꎮ
由于在反应起始阶段ꎬ基本没有残留的反应热ꎬ

能够较为准确地测量硝化反应升温速率ꎬ 故进行多

次试验ꎮ 在初始阶段选择相同的加料速率ꎬ选取在

加入酸料之后出现的第一个温度峰ꎬ并计算第一个

温度峰的最低温度到峰温的升温速率ꎬ以此比较 ２
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种加料方式的工艺安全性(见图 ８、图 ９ 和表 １)ꎮ
　 　 由此可知ꎬ当采用先将浓硫酸加到 ２￣甲基￣４ꎬ６￣
二羟基嘧啶与二氯甲烷的悬浮溶解固体原料ꎬ再加

入发烟硝酸进行硝化反应的加料方式能够有效降低

硝化反应升温速率ꎬ提高工艺安全性ꎮ
图 ４ 与图 ６ 对比ꎬ图 ４ 属于混酸加料ꎬ反应原料

２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶先与二氯甲烷形成悬浮液ꎬ
当硝硫混酸加入ꎬ固体原料会发生团聚ꎻ随着硝硫混

酸的继续加入ꎬ团聚的固体反应物缓慢溶解ꎬ形成悬

浮液ꎮ 而图 ６ 中ꎬ当浓硫酸加入后ꎬ固体溶解ꎬ形成

微黄色的透明溶液ꎬ再加入发烟硝酸后发生硝化反

应ꎬ形成中间体化合物的悬浮液ꎬ整个加料过程中没

有团聚现象发生ꎮ
由表 １ 可知ꎬ图 ４ 代表的混酸加料的 ２ 次试验

的硝化反应温度平均升温速率为 ０. ０１５ ２０ ℃ / ｓꎬ其
中 ＦＯＸ￣７ 的收率最高为 ６３. ０％ ꎮ 而图 ６ 代表的硫

酸与硝酸分开加料时的 ４ 次试验的硝化反应温度升

温速率的平均值为 ０. ００７ ４５ ℃ / ｓꎬＦＯＸ￣７ 的收率提

高到了 ８２. ６％ ꎮ 对比可知ꎬ前者的升温速率是后者

的 ２. ０４ 倍ꎬ收率也远低于后者ꎮ

因此ꎬ采用 ２. ２ 中先加浓硫酸后加发烟硝酸的

加料方式能够有效降低硝化反应升温速率ꎬ降低幅

度为 ５１. ０％ ꎬ反应更加温和ꎬ液液接触进行硝化反

应ꎬ能够避免固体团聚所带来的局部反应过热ꎬ一定

程度上降低了风险ꎬ提高了工艺安全性ꎬ ＦＯＸ￣７ 的

收率由 ６３. ０％提高到了 ８２. ６％ ꎮ
３　 结论

以 ２￣甲基￣４ꎬ６￣二羟基嘧啶为原料ꎬ探索了一锅

法制备 ＦＯＸ￣７ 来提高工艺安全性ꎬＮＭＲ、元素分析

及红外分析表征了产品ꎮ
１)与直接用浓硫酸溶解原料相比ꎬ通过添加惰

性溶剂来分散反应原料ꎬ硝化反应释放的热量可以

及时扩散ꎬ消除了物料团聚现象ꎮ 而且在机械搅拌

的作用下ꎬ向悬浮液中滴加浓硫酸溶解原料ꎬ能够确

保硝酸加入时ꎬ以液液接触的形式进行反应ꎬ再通过

蠕动泵远程加水水解ꎬ使反应变得平缓可控ꎬ体系反

应温度变化不超过 ５ ℃ꎬ消除了局部过热ꎬ减少了副

反应的发生ꎮ
　 　 ２)与混酸加料相比ꎬ采用浓硫酸与发烟硝酸分

步加料ꎬ硝化反应升温速率降低了５１. ０％ ꎬＦＯＸ￣７的

　 　
图 ８　 硫酸与硝酸分开加料的 ４ 次试验

酸料加入时硝化反应的温度曲线

Ｆｉｇ. ８　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｎｉｔｒａｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｉｎ ｆｏｕｒ
ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ｂｙ ｔｈｅ ｓｅｑｕｅｎｔ ａｄｄｉｔｉｏｎ ｏｆ ｓｕｌｆｕｒｉｃ ａｃｉｄ

ａｎｄ ｎｉｔｒｉｃ ａｃｉｄ

　 　
图 ９　 硝硫混酸加料的 ２ 次试验酸料

加入时硝化反应的温度曲线

Ｆｉｇ. ９　 Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｎｉｔｒａｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｉｏｎ
ｉｎ ｔｗｏ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ｂｙ ｔｈｅ ａｄｄｉｔｉｏｎ ｏｆ ｍｉｘｅｄ ｎｉｔｒｉｃ

ａｎｄ ｓｕｌｆｕｒｉｃ ａｃｉｄｓ

表 １　 酸滴加过程中硝化反应升温速率
　

Ｔａｂ. １　 Ｎｉｔｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｈｅａｔｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ａｃｉｄ ａｄｄｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

加料方式
试验
序号

最低温度􀆽 /
℃

峰温温度􀆽􀆽 /
℃

温差 ΔＴ /
℃

升温时间 /
ｓ

升温速率 /
(℃􀅰ｓ － １)

平均升温速率 /
(℃􀅰ｓ － １)

混酸
加料

５＃

６＃
１４. １０
１４. ６９

１６. ８０
１７. １２

２. ７０
２. ４３

１６０
１８０

０. ０１６ ９０
０. ０１３ ５０ ０. ０１５ ２０

硫酸与
硝酸分
开加入

１＃

２＃

３＃

４＃

１４. ２５
１４. ５５
１４. ５４
１５. ３９

１５. ６１
１６. ４０
１５. ９１
１６. ０６

１. ３６
１. ８５
１. ３７
０. ６７

２１０
２２０
２１０
８０

０. ００６ ４８
０. ００８ ４１
０. ００６ ５２
０. ００８ ３７

０. ００７ ４５

　 　 􀆽硝化反应温度曲线的第一个峰温的最低温度ꎻ􀆽􀆽硝化反应温度曲线的第一个峰温的最高温度ꎬ即峰温ꎮ
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产率由 ６３. ０％提高到了 ８２. ６％ ꎬ使整个工艺的安全

性有了很大的提升ꎬ收率也得到了较大的提高ꎮ
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