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[摘　 要] 　 为了回收 ＲＤＸ / Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药中的高氯酸铵(ＡＰ)ꎬ通过 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ ８. ０ 软件进行了响应面实验

设计ꎬ得出了该工艺的提取率模型ꎬ研究了提取时间、超声功率、表面活性剂质量分数等因素对 ＡＰ 提取过程的影

响ꎮ 分析数据得出 ＡＰ 提取工艺的最佳参数ꎬ并对其进行了实验验证ꎮ 结果表明ꎬ二次回归模型的拟合方程为:Ｙ ＝
８９. ８２ ＋ ３. １０Ａ ＋ ２. ６５Ｂ ＋ ０. ３３Ｃ － ０. ２５ＡＢ － ０. ４５ＡＣ － ０. １５ＢＣ － ０. ０６Ａ２ － １. ３１Ｂ２ － ０. ２６Ｃ２ꎮ 各因素对提取率的影响

程度由大到小为:提取时间、超声功率、表面活性剂质量分数ꎮ 优化的工艺参数为:提取时间 ４４ ｍｉｎꎬ超声功率 ９６０
Ｗꎬ表面活性剂质量分数 １. ７％ ꎬ此时 ＡＰ 的提取率达 ９０％以上ꎮ
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引言

高氯酸铵(ＡＰ)是 ＲＤＸ / Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药的一

种主要组分ꎮ 随着该类炸药逐渐进入报废期ꎬ研究

ＡＰ 分离回收的方法有着重要意义ꎮ 国内外对固体

含能材料中 ＡＰ 的分离提取方法主要采用溶剂

法[１￣２]ꎬ利用溶解特性从固体含能材料中浸取出需要

回收的组分ꎮ 溶剂法至今仍是含能材料的主要回收

方法[３￣４]ꎮ 陈亚芳等[５] 以甲苯、丙酮作为溶剂回收

了废旧梯黑铝中的 ＲＤＸꎻ荆昌伦等[６￣７] 通过在水溶

剂中加入表面活性剂去除了钝化 ＲＤＸ 中的钝感剂ꎻ
王军等[８]研究了水溶剂浸取复合推进剂中 ＡＰ 的动

力学过程ꎮ
ＲＤＸ / Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药中 ＡＰ 的提取是受多种

实验因素影响的复杂过程ꎮ 如何找出合适的工艺条

件显得尤为重要ꎮ
　 　 响应面是用于开发、改进和优化的数学和统计
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方法[９]ꎬ弥补了正交实验和均匀实验不能对实验因

素全面优化的不足[１０]ꎬ现已广泛应用于各行各

业[１１￣１２]ꎮ 该方法具有实验样本少、周期短、精度高、
可以研究各因素交互作用的优势[１３]ꎬ利用此方法可

以对复杂的实验因素建立精确的预测模型[１４]ꎮ
本文中ꎬ通过 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ ８. ０ 软件进行响应

面实验设计和数据分析ꎬ采用响应面法进行 ＲＤＸ /
Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药中 ＡＰ 提取工艺的优化ꎬ拟合出该

工艺的 ＡＰ 提取率模型ꎬ并分析了各因素对提取过

程的影响ꎮ

１　 实验部分

１. １　 试剂与仪器

试样: ＲＤＸ / Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药ꎬ 主要成分为

ＲＤＸ(质量分数 ３０％ ~４０％ )、ＡＰ(质量分数 １０％ ~
１５％ )和铝粉(质量分数 ３０％ ~４０％ )ꎮ

试剂:表面活性剂四丁基溴化铵ꎬ天津市福晨化

学试剂厂ꎮ
仪器:维斯特 １０２４Ｓ 标准单槽超声波清洗机ꎬ青

岛维斯特科技有限公司ꎻ石英研磨皿ꎬＰＥ 公司ꎮ
１. ２　 实验过程

１. ２. １　 样品准备

采用石英研磨皿将 ＲＤＸ / Ａｌ / ＡＰ / ＨＴＰＢ 炸药研

磨成粒度均匀的细小颗粒状态ꎮ
１. ２. ２　 实验步骤

称取(１０. ０ ± ０. １) ｇ 的试样ꎬ置于石英研磨皿

中ꎬ加定量水研磨后置于锥形瓶中ꎬ加入水和表面活

性剂后ꎬ将锥形瓶置于超声恒温水浴槽中作用一段

时间ꎬ抽滤ꎬ用注射器抽取 ２. ０ ｍＬ 滤液进行 ＡＰ 含

量测试ꎮ 溶液中 ＡＰ 的含量参照 ＧＪＢ ６１７Ａ—２００３
中的甲醛法测试得到ꎮ

２　 结果与讨论

２. １　 响应面实验设计

为了探究提取时间、超声功率、表面活性剂质量

分数对 ＡＰ 提取率的影响ꎬ使用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ ８. ０ 软

件进行响应面分析ꎬ采用 Ｂｏｘ￣ｂｅｈｎｋｅｎ 中心组合模

型设计实验ꎮ 因为 ＡＰ 在水中的溶解度很大ꎬ并且

控温会增加能耗ꎬ选取实验温度为室温ꎻ水加入过少

不利于对炸药组分的提取和抽滤ꎬ所以料液质量比

选取为 １︰３ꎮ
因素水平编码见表 １ꎮ 实验设计方案及结果见

表 ２ꎬ其中ꎬＹ 代表 ＡＰ 的提取率ꎮ

表 １　 响应面分析因素水平实验设计

Ｔａｂ. １　 Ｄｅｓｉｇｎ ｏｆ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ
ｉｎ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ

因素
水平

－ １ ０ １
提取时间(Ａ) / ｍｉｎ ８ ２０ ４０
超声功率(Ｂ) / Ｗ ３６０ ７２０ １ ０８０
表面活性剂质量分数(Ｃ) / ％ １ ２ ３

表 ２　 响应面分析方案及实验结果

Ｔａｂ. ２　 Ｔｅｓｔ ｐｌａｎ ａｎｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＲＳＭ
实验号 Ａ Ｂ Ｃ Ｙ / ％

１＃ － １ － １ ０ ８３. ３
２＃ １ － １ ０ ９０. １
３＃ － １ １ ０ ８７. ３
４＃ １ １ ０ ９３. １
５＃ － １ ０ － １ ８５. ６
６＃ １ ０ － １ ９２. ６
７＃ － １ ０ １ ８７. ３
８＃ １ ０ １ ９２. ５
９＃ ０ － １ － １ ８４. ３
１０＃ ０ １ － １ ９１. ７
１１＃ ０ － １ １ ８５. １
１２＃ ０ １ １ ９１. ９
１３＃ ０ ０ ０ ９０. １
１４＃ ０ ０ ０ ８９. ５
１５＃ ０ ０ ０ ９１. １
１６＃ ０ ０ ０ ８９. ９
１７＃ ０ ０ ０ ８８. ５

２. ２ 　 统计分析

对表 ２ 中的数据进行统计分析ꎬ残差分析见图

１ꎬ方差分析结果见表 ３ꎬꎮ
　 　 由图 １ 得ꎬ残差均匀地分布在直线的两侧ꎬ说明

模型预测值与真实值接近ꎬ拟合模型和实验结果相

关度良好ꎮ
　 　 由表 ３ 得二次回归模型的方程为:

Ｙ ＝ ８９. ８２ ＋ ３. １０Ａ ＋ ２. ６５Ｂ ＋ ０. ３３Ｃ － ０. ２５ＡＢ －
０. ４５ＡＣ － ０. １５ＢＣ － ０. ０６Ａ２ － １. ３１Ｂ２ － ０. ２６Ｃ２ꎮ (１)
　 　 表３中ꎬＲ２ ＝ ０. ９３３ ８ꎬＲ２

ａｄｊ ＝ ０. ８４８ ８ꎮ由Ｐ值可

知ꎬ二次回归模型显著(Ｐ ＝ ０. ２０３ ８) ꎬ失拟项不显

著(Ｐ ＝ ０. ２０３ ８) ꎬ说明未知因素对实验的影响小ꎬ
拟合结果相关度良好ꎬ此模型可以解释８４. ８８％ 的

效应值变化ꎬ拟合结果可以较好地反映ＡＰ提取率

与提取时间、超声功率和表面活性剂质量分数的关

系ꎻ因此ꎬ可以用来预测ＡＰ提取率随着各实验因素
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(ａ)普通残差 (ｂ)外学生化残差

(ｃ)残差和预测值 (ｄ)预测值和真实值

图 １　 残差分析

Ｆｉｇ. １　 Ｒｅｓｉｄｕａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ

表 ３　 回归模型方差分析

Ｔａｂ. ３　 Ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎ
模型
来源

平方和
自由
度

均方差 Ｆ 值 Ｐ 值

Ａ ７６. ８８０ １ ７６. ８８０ ５３. ２１０ ０. ０００ ２

Ｂ ５６. １８０ １ ５６. １８０ ３８. ８９０ ０. ０００ ４

Ｃ ０. ８５０ １ ０. ８５０ ０. ５８０ ０. ４６９ ４

ＡＢ ０. ２５０ １ ０. ２５０ ０. １７０ ０. ６８９ ９

ＡＣ ０. ８１０ １ ０. ８１０ ０. ５６０ ０. ４７８ ４

ＢＣ ０. ０９０ １ ０. ０９０ ０. ０６２ ０. ８１０ １

Ａ２ ０. ０１５ １ ０. ０１５ ０. ０１０ ０. ９２１ ３

Ｂ２ ７. ２３０ １ ７. ２３０ ５. ０００ ０. ０６０ ４

Ｃ２ ０. ２８０ １ ０. ２８０ ０. ２００ ０. ６７０ ５

模型 １４２. ８３０ ９ １５. ８７０ １０. ９８０ ０. ００２ ３

残差 １０. １１０ ７ １. ４４０

失拟项 ６. ５４０ ３ ２. １８０ ２. ４５０ ０. ２０３ ８

纯误差 ３. ５７０ ４ ０. ８９０

总值 １５２. ９４０ １６

Ｒ２ ０. ９３３ ８

Ｒ２
ａｄｊ ０. ８４８ ８

变化的规律ꎮ

　 　 一次项 Ａ、Ｂ 影响显著(Ｐ < ０. ０５)ꎻ二次项以及

交互项影响不显著(Ｐ > ０. ０５)ꎮ 根据 Ｆ 值可以判断

出各因素对高氯酸铵提取率的影响由大到小为:提
取时间、超声功率、表面活性剂质量分数ꎮ
　 　 使用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ ８. ０ 对回归模型进行最大值

求解ꎬ得最优解(ＡꎬＢꎬＣ) ＝ (０. ８７ꎬ０. ４７ꎬ － ０. ２０)ꎬ
进行坐标转换后得提取 ＡＰ 的优化工艺条件:提取

时间 ４３. ６ ｍｉｎꎬ超声功率 ９５８. ８ Ｗꎬ表面活性剂质量

分数为 １. ７１％ ꎮ
考虑到具体实施ꎬ选取实际的操作条件为提取

时间 ４４ ｍｉｎꎬ超声功率 ９６０ Ｗꎬ表面活性剂质量分数

为 １. ７％ ꎮ
２. ３ 　 响应面分析

提取时间、超声功率、表面活性剂质量分数之间

的交互作用对 ＡＰ 提取率的影响如图 ２ ~图 ３ 所示ꎮ
图 ２ ~ 图 ３ 中ꎬ颜色由蓝变红ꎬ表示提取率由低变

高ꎻ等高线形状越接近椭圆ꎬ则表示交互影响越大ꎮ
　 　 由图 ２(ａ)和图 ３(ａ)可知ꎬ提取时间和超声功

率的交互作用对 ＡＰ 提取率的影响不显著ꎬＡＰ 提取

率随着提取时间和超声功率的增加而增加ꎬ提取时

间对 ＡＰ 提取率的影响大于功率ꎮ
　 　 由图２(ｂ)和图３(ｂ)可知ꎬ提取时间和表面活
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(ａ)提取时间和超声功率

　 　
(ｂ)提取时间和表面活性剂质量分数

　 　
(ｃ)超声功率和表面活性剂质量分数

图 ２　 各因素对 ＡＰ 提取率交互影响的响应面图

Ｆｉｇ. ２　 Ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅｓ ｏｆ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓ ｂｅｔｗｅｅｎ
ｅｖｅｒｙ ｔｗｏ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ＡＰ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

　 　
(ａ)提取时间和超声功率

　 　
(ｂ)提取时间和表面活性剂质量分数

　 　
(ｃ)超声功率和表面活性剂质量分数

图 ３　 各因素对 ＡＰ 提取率交互影响的等高线图

Ｆｉｇ. ３　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ｐｌｏｔｓ ｏｆ ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓ ｂｅｔｗｅｅｎ
ｅｖｅｒｙ ｔｗｏ ｆａｃｔｏｒｓ ｏｎ ＡＰ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

性剂质量分数的交互作用对 ＡＰ 提取率的影响不显

著ꎬＡＰ 提取率随着提取时间的增加而增加ꎬ表面活

性剂质量分数对提取率的影响很小ꎮ
由图 ２(ｃ)和图 ３( ｃ)可知ꎬ超声功率和表面活

性剂质量分数的交互作用对 ＡＰ 提取率的影响不显

著ꎬＡＰ 提取率随着超声功率的增加而增加ꎬ同样反

映出表面活性剂质量分数对提取率的影响很小ꎮ
２. ４ 　 优化工艺验证实验

重复实验过程ꎬ验证优化后工艺ꎬ结果见表 ４ꎮ
　 　 通过极差法中的 Ｌ 值判断实验数据与模型预测

值的差异程度ꎮ

表 ４　 验证实验结果

Ｔａｂ. ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

编号 提取率 / ％ 纯度 / ％

１＃ ９４. １ ９９. ６

２＃ ９２. ４ ９９. ３

３＃ ９２. ６ ９９. ３

　 　 Ｌ 的计算值为

　 　 Ｌ ＝ ９３. ９５ － ９３. ０３
９４. １ － ９２. ４ ＝ ０. ５４ < Ｌ(３ꎬ０. ０１) ＝ ０. ８８３ꎮ

结果表明ꎬ实验平均值和预测模型不存在显著
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差异ꎬ可以准确预测 ＡＰ 提取率ꎮ

３　 结论

１)提取 ＡＰ 的优化工艺条件:提取时间 ４４ ｍｉｎꎬ
超声功率 ９６０ Ｗꎬ表面活性剂质量分数为 １. ７％ ꎻ

２)分析了各因素对 ＡＰ 提取率的影响ꎬ其影响

程度由大到小为:提取时间、超声功率、表面活性剂

质量分数ꎮ 通过响应面及其等高线图ꎬ分析了 ＡＰ
提取率的重要影响因素及各因素的交互作用ꎬ发现

各因素的交互作用均不显著ꎻ
３)采用响应面法优化 ＡＰ 提取工艺ꎬ建立了其

可靠的回归模型ꎬ采用此工艺回收 ＡＰꎬ回收率可达

９０％以上ꎮ
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