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[摘　 要] 　 为改善超细硝胺类炸药浆料的干燥效果ꎬ采用单因素实验法和响应面实验设计法ꎬ综合分析了真空度、
浆料厚度以及分散液中乙醇与水的质量比等主要工艺参数对超细 ＨＭＸ 浆料干燥过程的影响规律ꎬ建立了超细

ＨＭＸ 的最佳干燥曲线拟合模型ꎬ获得了最优干燥工艺参数ꎮ 同时ꎬ结合实验进行验证ꎬ并采用扫描电子显微镜

(ＳＥＭ)和撞击感度仪分别对干燥前、后超细 ＨＭＸ 的微观形貌及安全性能进行了测试、分析ꎮ 结果表明:超细 ＨＭＸ
浆料的干燥速率随真空度的增加先增大后减小ꎬ随浆料厚度的增加先减小后增大ꎬ随乙醇与水的质量比的增加而

增大ꎻ超细 ＨＭＸ 浆料真空冷冻干燥的优化工艺为:浆料厚度 ７ ｍｍ、真空度 ５０ Ｐａ、乙醇与水质量比 ０. ４ꎻ工艺优化后

的超细 ＨＭＸ 颗粒分散性好ꎬ无团聚ꎬ安全性不变ꎮ
[关键词] 　 硝胺炸药ꎻ超细 ＨＭＸꎻ真空冷冻干燥ꎻ干燥效率ꎻ响应面法

[分类号] 　 ＴＱ５６０. ６

Ｐｒｏｃｅｓｓ Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ Ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸ Ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ Ｖａｃｕｕｍ
Ｆｒｅｅｚｅ￣Ｄｒｙｉｎｇ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ

ＸＩＡＯ Ｌｅｉ①ꎬ ＺＨＡＮＧ Ｌｉｍｉｎｇ②ꎬ ＧＡＯ Ｘｉａｎｇｄｏｎｇ③ꎬ ＬＩＵ Ｑｉａｏｅ③ꎬ ＨＡＯ Ｇａｚｉ①ꎬ ＨＵ Ｙｕｂｉｎｇ①ꎬＺＨＡＮＧ Ｇｕａｎｇｐｕ①ꎬ
ＪＩＡＮＧ Ｗｅｉ①

①Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ ａｎｄ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｎａｎｊｉｎｇ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ (Ｊｉａｎｇｓｕ Ｎａｎｊｉｎｇꎬ ２１００９４)
②Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅꎬ Ｘｉ􀆳ａｎ Ｎｏｒｔｈ Ｈｕｉａｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｄｕｓｔｒｉｅｓ Ｃｏ. ꎬ Ｌｔｄ. (Ｓｈａａｎｘｉ Ｘｉ􀆳ａｎꎬ ７１０３００)
③Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅꎬ Ｇａｎｓｕ Ｙｉｎｇｕａｎｇ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ Ｇｒｏｕｐ Ｃｏ. ꎬ Ｌｔｄ. (Ｇａｎｓｕ Ｂａｉｙｉｎꎬ７３０９００)

[ＡＢＳＴＲＡＣＴ] 　 Ｉｎ ｏｒｄｅｒ ｔｏ ｉｍｐｒｏｖｅ ｔｈｅ ｄｒｙｉｎｇ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ｎｉｔｒａｍｉｎｅ ｅｘｐｌｏｓｉｖｅ ｓｌｕｒｒｙꎬ ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒ ｅｘｐｅｒｉ￣
ｍｅｎｔ ａｎｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｓｉｇｎ ｍｅｔｈｏｄ ｗｅｒｅ ｕｓｅｄ ｔｏ ａｎａｌｙｚｅ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｖａｃｕｕｍ ｄｅｇｒｅｅꎬ ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｈｉｃｋ￣
ｎｅｓｓ ａｎｄ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ ｏｎ ｔｈｅ ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸ ｓｌｕｒｒｙ. Ｔｈｅ ｂｅｓｔ ｄｒｙｉｎｇ ｃｕｒｖｅ ｆｉｔｔｉｎｇ ｍｏｄｅｌｓ
ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸ ｗｅｒｅ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ａｎｄ ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｗｅｒｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ. Ｍｅａｎｗｈｉｌｅꎬ ｉｔ ｗａｓ ｖｅｒｉｆｉｅｄ ｂｙ
ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ. Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ａｎｄ ｓａｆｅｔｙ ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｗｅｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ ｂｙ ＳＥＭ ａｎｄ ｉｍｐａｃｔ
ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ ｔｅｓｔ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸ ｓｌｕｒｒｙ ｉｎｃｒｅａｓｅｓ ｆｉｒｓｔ ａｎｄ ｔｈｅｎ ｄｅｃｒｅａｓｅｓ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎ￣
ｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｖａｃｕｕｍ ｄｅｇｒｅｅꎬ ｉｔ ｄｅｃｒｅａｓｅｓ ｆｉｒｓｔ ａｎｄ ｔｈｅｎ ｉｎｃｒｅａｓｅｓ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓꎬ ａｎｄ ｉｔ ｉｎｃｒｅａｓｅｓ ｗｉｔｈ
ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ. Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｄｒｙｉｎｇ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｆ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ
ＨＭＸ ｓｌｕｒｒｙ ａｒｅ ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ ｏｆ ７ ｍｍꎬ ｖａｃｕｕｍ ｄｅｇｒｅｅ ｏｆ ５０ Ｐａꎬ ａｎｄ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ ｏｆ ０. ４. Ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ
ＨＭＸ ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ａｆｔｅｒ ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎ ｈａｖｅ ｇｏｏｄ ｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎꎬ ｎｏ ａｇｇｌｏｍｅｒａｔｉｏｎꎬ ａｎｄ ｕｎｃｈａｎｇｅｄ ｓａｆｅｔｙ.
[ＫＥＹＷＯＲＤＳ] 　 ｎｉｔｒａｍｉｎｅ ｅｘｐｌｏｓｉｖｅꎻ ｓｕｐｅｒｆｉｎｅ ＨＭＸꎻ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ￣ｄｒｙｉｎｇꎻ ｄｒｙｉｎｇ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙꎻ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ
ｍｅｔｈｏｄ

第 ５０ 卷　 第 ６ 期　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 爆　 破　 器　 材　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｖｏｌ. ５０　 Ｎｏ. ６
　 ２０２１ 年 １２ 月　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｅｘｐｌｏｓｉｖｅ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｄｅｃ. ２０２１

❋ 收稿日期:２０２１￣０６￣０８
基金项目:国家自然科学基金资助(２１８０５１３９)ꎻ中国博士后科学基金(２０２０Ｍ６７３５２７)
第一作者:肖磊(１９９２ － )ꎬ男ꎬ讲师ꎬ研究方向为微纳米含能材料制备及应用技术ꎮ Ｅ￣ｍａｉｌ:１５００５１６１１３８＠ １６３. ｃｏｍ
通信作者:姜炜(１９７４ － )ꎬ男ꎬ研究员ꎬ研究方向为微纳米含能材料制备及应用技术ꎮ Ｅ￣ｍａｉｌ:ｃｌｉｍｅｎｔｊｗ＠ １２６. ｃｏｍ



引言

硝 胺 炸 药 [ 如 黑 索 今 ( ＲＤＸ )、 奥 克 托 今

(ＨＭＸ)、六硝基六氮杂异伍兹烷(ＣＬ￣２０)]是一类

高能量密度单质炸药ꎬ具有优良的爆轰性能ꎬ被广泛

应用到混合炸药[１￣２] 和固体推进剂[３] 中ꎮ 而工业合

成的硝胺炸药通常为不规则多面体形貌ꎬ粒径分布

范围宽ꎬ导致其使用工艺性能变差ꎬ且摩擦、撞击和

冲击波感度都较高[４]ꎬ给生产、储存和运输过程带

来较大的安全隐患ꎮ
近年来ꎬ超细化被认为是降低硝胺炸药感度最

为有效的方法之一[５]ꎮ
目前ꎬ已报道的硝胺炸药超细化方法众多ꎬ如重

结晶法[６￣７]、微乳控法[８]、高速撞击法[９]、二氧化碳

超临界流体抗溶剂法[１０]、超声波辅助沉淀法[１１]、机
械球磨法[１２￣１４] 等ꎮ 超细化法获得的炸药浆料需经

过进一步的干燥才能获得超细干粉ꎮ 而炸药颗粒超

细化之后ꎬ比表面积增大ꎬ易团聚长大ꎻ从而可能导

致最终的产品分散性差ꎬ品质降低ꎬ反而丧失了微纳

米化效应ꎮ
目前ꎬ炸药干燥的方法主要有水浴干燥、真空干

燥、真空冷冻干燥、喷雾干燥及超临界流体干燥等ꎮ
水浴干燥和真空干燥均是将湿物料中溶剂通过蒸发

的方式除去ꎬ属静态干燥[１５]ꎻ受液体表面张力和毛

细作用力的作用ꎬ颗粒容易团聚ꎬ影响样品的性

能[１６]ꎮ 喷雾干燥是采用雾化器将原料液分散成雾

滴ꎬ并用热气流干燥雾滴而获得粉状或球状样品的

干燥方法ꎻ由于其操作过程温度较高ꎬ且易堵塞喷头

而存在一定的安全隐患[１７]ꎮ 超临界流体干燥是将

样品置于超临界状态下ꎬ此时不存在气￣液界面ꎬ故
不会产生界面张力ꎬ避免颗粒间团聚[１８]ꎻ但是由于

设备投资过大、溶剂回收困难等原因ꎬ限制了其规模

化应用ꎮ 而真空冷冻干燥是先将湿物料低温凝固后

置于真空状态下ꎬ在一定条件下实现溶剂升华ꎬ不仅

可以消除液体表面张力及毛细作用力ꎬ避免样品团

聚ꎬ而且操作过程安全性高ꎬ可实现批量生产ꎮ
鉴于此ꎬ选取硝胺炸药中的典型代表 ＨＭＸ 作

为研究对象ꎬ将单因素实验与响应面设计优化方法

相结合ꎬ综合分析了在超细 ＨＭＸ 的真空冷冻干燥

过程中ꎬ真空度、浆料厚度、分散液中乙醇与水质量

比等工艺参数对干燥效果的影响规律ꎬ并拟合出相

匹配的干燥曲线模型ꎬ获得超细 ＨＭＸ 最优干燥工

艺ꎬ为超细硝胺炸药的干燥工艺优化以及工业生产

效率的提高提供理论依据和技术指导ꎮ

１　 实验部分

１. １　 实验仪器与试剂

仪器:Ｌｙｏ Ｑｕｅｓｔ 型真空冷冻干燥机ꎬ西班牙泰

事达仪器公司ꎻＤＷ￣８６Ｗ１００ 型低温冷冻箱ꎬ青岛海

尔特种电器有限公司ꎻＡＲ５２２ＣＮ 型电子天平ꎬ美国

奥豪斯仪器(上海)有限公司ꎻＳＵ８０１０ 型场发射扫

描电子显微镜ꎬ日本日立公司ꎻＨＧＺ￣３ 型撞击感度

仪ꎬ南京德控科技有限公司ꎮ
超细 ＨＭＸ:Ｄ５０ ＝ １ μｍꎬ南京理工大学国家特种

超细粉体工程技术研究中心ꎻ无水乙醇ꎬ分析纯ꎬ南
京化学试剂有限公司ꎮ
１. ２　 单因素实验

首先将乙醇和水按照质量比 ０、０. ２、０. ３、０. ４ 和

０. ５ 配制 ５ 种混合分散液ꎬ再根据 ＨＭＸ 与分散液质

量比 １０︰１ 分别称取超细 ＨＭＸ 颗粒和分散液ꎬ并在

培养皿中混合ꎬ超声搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ使超细 ＨＭＸ 颗粒

分散均匀ꎮ 分别称量加料前、后培养皿的质量ꎬ之后

放入低温冷冻箱中冷冻ꎬ待超细 ＨＭＸ 浆料凝固之

后ꎬ放入已经设定好参数的真空冷冻干燥机中进行

干燥ꎮ 过程中ꎬ冷阱温度基本维持在 － ６０ ℃ꎮ
分别考察浆料厚度、真空度以及分散液中乙醇

与水质量比对超细 ＨＭＸ 真空冷冻干燥特性的影

响ꎮ 实验过程中ꎬ每隔 ３０ ｍｉｎ 称量一次培养皿质

量ꎬ记录超细 ＨＭＸ 浆料的失重情况ꎬ直至连续两次

测得的培养皿质量不发生改变ꎬ即干燥结束ꎮ
１. ３　 响应面实验设计

在单因素实验的基础上ꎬ选取浆料厚度、真空度

及乙醇与水的质量比为主要影响因素ꎬ采用 Ｄｅｓｉｇｎ￣
Ｅｘｐｅｒｔ ８. ０. ６ 软件设计 ３ 因素 ３ 水平的优化实

验[１９]ꎬ预测超细 ＨＭＸ 的最佳真空冷冻干燥工艺ꎮ
实验因素水平及编号见表 １ꎮ

表 １　 实验因素水平及编号

Ｔａｂ. １　 Ｌｅｖｅｌｓ ａｎｄ ｃｏｄｅｓ ｏｆ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｆａｃｔｏｒｓ

因素 编号
水平

－ １ ０ １
浆料厚度 / ｍｍ Ａ ３ ５ ７
真空度 / Ｐａ Ｂ ５ ５０ ９５

乙醇与水的质量比 Ｃ ０ ０. ２ ０. ４

１. ４　 分析测试

采用扫描电子显微镜观察真空冷冻干燥后的超

细 ＨＭＸ 干粉的微观结构ꎮ 对真空冷冻干燥后的超

细 ＨＭＸ 干粉进行撞击感度测试ꎻ测试条件:落锤质
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量 ５ ｋｇꎬ实验药量(３５ ± １) ｍｇꎬ环境温度(２５ ± ２)
℃ꎬ相对湿度(６０ ± ２)％ ꎬ每组 ２５ 发ꎬ测试 ３ 组ꎮ

２　 结果与讨论

２. １　 单因素实验

２. １. １　 浆料厚度

真空度 ５０ Ｐａ、分散液中乙醇与水质量比 ０. ３ꎬ
研究超细 ＨＭＸ 浆料厚度(３、４、５、６、７ ｍｍ)对超细

ＨＭＸ 浆料真空冷冻干燥过程的影响ꎮ 获得的干燥

时间随超细 ＨＭＸ 浆料厚度变化曲线以及不同超细

ＨＭＸ 浆料厚度时的干燥曲线如图 １ 所示ꎮ 图 １ 中ꎬ
干基含湿率是指溶剂与绝干物料的质量比ꎮ

　 　 　
(ａ) 干燥时间变化曲线

　 　 　
(ｂ) 干燥曲线

图 １　 不同浆料厚度时干燥时间变化曲线和干燥曲线

Ｆｉｇ. １　 Ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ ｃｕｒｖｅ ａｎｄ ｄｒｙｉｎｇ ｃｕｒｖｅｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ

　 　 从图 １(ａ)中可以看出:干燥时间随浆料厚度的

增加而增加ꎻ３ ｍｍ 时的干燥时间为 ４. ５ ｈꎬ而 ７ ｍｍ
时达到 ８. ０ ｈꎮ 从图 １(ｂ)中可以看出ꎬ浆料越厚ꎬ超
细 ＨＭＸ 干基含湿率下降速率越慢ꎬ干燥时间越长ꎮ
根据菲克定律ꎬ浆料越厚ꎬ内部溶剂升华通道越长ꎬ
升华阻力越大ꎬ导致相同时间内厚度越大的浆料干

基含湿率下降得越慢ꎬ干燥时间越长ꎮ
２. １. ２　 真空度

浆料厚度 ５ ｍｍ、分散液中乙醇与水质量比０. ３ꎬ

研究真空度(５、２０、４０、６０、８０、１００ Ｐａ)对超细 ＨＭＸ
浆料干燥过程的影响ꎮ 获得的干燥时间随真空度的

变化曲线以及不同真空度时超细 ＨＭＸ 浆料的干燥

曲线如图 ２ 所示ꎮ

　 　 　
(ａ) 干燥时间变化曲线

　 　 　
(ｂ) 干燥曲线

图 ２　 不同真空度时干燥时间变化曲线和干燥曲线

Ｆｉｇ. ２　 Ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ ｃｕｒｖｅ ａｎｄ ｄｒｙｉｎｇ ｃｕｒｖｅｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｖａｃｕｕｍ ｄｅｇｒｅｅｓ

　 　 从图 ２(ａ)可以看出:超细 ＨＭＸ 浆料的干燥时

间随真空度的增大先减小、后增加ꎮ 从图 ２(ｂ)可以

看出:真空度增大ꎬ超细 ＨＭＸ 干基含湿率下降越

快ꎬ干燥时间越短ꎻ但当真空度过高时ꎬ超细 ＨＭＸ
干基含湿率下降速率迟缓ꎬ干燥时间延长ꎮ 真空度

对干燥效率有加速和减弱双重影响[２０]ꎮ 真空冷冻

干燥过程主要是传热和传质的过程ꎮ 一方面ꎬ真空

度较高时ꎬ浆料表面和真空室之间的压差扩大ꎬ传质

推动力增加ꎬ升华气体逸出速率提高ꎬ从而可以缩短

干燥时间ꎻ另一方面ꎬ真空度过高时ꎬ气体的导热系

数下降过多[２１￣２２]ꎬ对流传热效果差ꎬ而升华干燥需

要吸收大量热ꎬ因而会减慢升华速率ꎬ导致干燥时间

延长ꎻ此外ꎬ较高的真空度还需要消耗更多的能量ꎬ
因此真空度不宜过高ꎮ
２. １. ３　 分散液中乙醇与水质量比

真空度 ５０ Ｐａꎬ浆料厚度 ５ ｍｍꎬ研究乙醇与水质

量比(０、０. ２、０. ３、０. ４、０. ５)对超细 ＨＭＸ 浆料真空

冷冻干燥过程的影响ꎮ 获得的干燥时间随乙醇与水

质量比的变化曲线以及不同乙醇与水质量比时超细
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ＨＭＸ 浆料的干燥曲线如图 ３ 所示ꎮ

　 　 　
(ａ) 干燥时间变化曲线

　 　 　
(ｂ) 干燥曲线

图 ３ 不同乙醇与水质量比时干燥时间变化

曲线和干燥曲线

Ｆｉｇ. ３　 Ｄｒｙｉｎｇ ｔｉｍｅ ｃｕｒｖｅ ａｎｄ ｄｒｙｉｎｇ ｃｕｒｖｅｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｓｓ
ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ

　 　 由图 ３ 可知ꎬ分散液中乙醇与水质量比越高ꎬ超
细 ＨＭＸ 干基含湿率下降越快ꎮ 这是因为真空条件

下乙醇沸点极低ꎬ极易升华ꎬ而乙醇升华后在冷冻的

浆料中形成许多孔隙通道ꎬ大大降低了剩余分散剂

的升华阻力ꎮ 而当乙醇与水质量比增加到一定程度

后ꎬ超细 ＨＭＸ 浆料的干燥时间相差不多ꎬ干燥曲线

也近乎重合ꎬ如图 ３(ｂ)中乙醇与水质量比为 ０. ４ 和

０. ５ 时的干燥曲线ꎮ 另一方面ꎬ乙醇含量增加ꎬ将导

致分散液的凝固点降低ꎬ浆料预冻难度增加ꎬ预冻时

间延长ꎮ 因此ꎬ考虑到生产成本及综合效率ꎬ分散液

中乙醇与水质量比不宜过高ꎮ
２. ２　 干燥曲线模型

以浆料厚度 ５ ｍｍ、分散液中乙醇与水质量比

０. ３、真空度 ５０ Ｐａ 时超细 ＨＭＸ 浆料的干燥曲线为

例ꎬ采用多种模型对超细 ＨＭＸ 浆料的干燥曲线进

行拟合ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ
　 　 从表 ２ 中可以看出ꎬ多项式模型的拟合优度系

数 Ｒ２ 较其他模型更接近于 １ꎬ表明拟合的数据重合

度最高ꎮ 故不同浆料厚度下超细 ＨＭＸ 浆料干燥曲

线最优化模型为多项式模型:

表 ２　 各模型的拟合结果

Ｔａｂ. ２　 Ｆｉｔｔｉｎｇ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｅａｃｈ ｍｏｄｅｌ

模型 方程 Ｒ２

指数型 ｙ ＝ ｙ０ ＋ Ａｅｘｐ( ｘ / ｔ) ０. ９９４ ６

玻尔兹曼型
ｙ ＝ Ａ２ ＋ (Ａ１ － Ａ２) /

{１ ＋ ｅｘｐ[(ｘ － ｘ０) / ｄｘ]}
０. ９９４ ９

高斯拟合
ｙ ＝ ｙ０ ＋ [Ａ / (ｗ􀅰 π/ ２)]􀅰
ｅｘｐ{ － ２􀅰[( ｔ － ｔｃ) / ｗ] ２}

０. ９９４ ８

Ｌｏｒｅｎｔｚ
ｙ ＝ ｙ０ ＋ (２Ａ / π)􀅰

{ｗ / [４􀅰( ｔ － ｔｃ) ２ ＋ ｗ２]} ０. ９９４ ５

多项式模型
ｙ ＝ Ａ ＋ Ｂ１ｘ ＋ Ｂ２ｘ２ ＋ Ｂ３ｘ３ ＋

Ｂ４ｘ４ ＋ Ｂ５ｘ５ ＋􀆺􀆺
０. ９９６ ９

Ｎｅｗｔｏｎ Ｘ ＝ ａｅｘｐ( Ｋｔ) ０. ９８３ １

单扩散模型 Ｘ ＝ ａｅｘｐ( Ｋｔ) ＋ ｃ ０. ９５３ ２

Ｍｉｄｉｌｌｉ￣Ｋｕｃｕｋ Ｘ ＝ ａｅｘｐ( Ｋｔｎ) ＋ ｂｔ ０. ９９４ １

Ｐａｇｅ Ｘ ＝ ａｅｘｐ( Ｋｔｎ) ＋ ｃ ０. ９３６ １

　 Ｘ ＝ ９. ９８５ ７ － ７. ３５３ ３ｔ ＋ ５. ４９７ ４ ｔ２ － ２. ８３４ ８ｔ３ ＋
０. ７４６ ７ｔ４ － ０. ０９４ ２ｔ５ ＋ ０. ００４ ６ｔ６ꎮ (１)

分别对不同真空度和乙醇与水质量比时超细

ＨＭＸ 浆料的干燥曲线进行拟合ꎮ
不同真空度时超细 ＨＭＸ 浆料的干燥曲线模型

为 Ｍｉｄｉｌｌｉ￣Ｋｕｃｕｋ 模型ꎮ １００ Ｐａ 时超细 ＨＭＸ 浆料的

干燥曲线模型为:
Ｘ ＝ ９. ７８４ ５ｅｘｐ( ０. １５４ ９ｔ１. ４３７ ５) － ０. ０３５ ９ｔꎮ

(２)
不同乙醇与水质量比时超细 ＨＭＸ 浆料的干燥

曲线模型为多项式模型ꎮ 以乙醇与水质量比 ０. ２ 时

超细 ＨＭＸ 浆料干燥曲线模型为例:
　 Ｘ ＝ １０. ０６０ ５ － ６. ０４５ １ｔ ＋ １. ６６２ ２ｔ２ － ０. ２０６ ８ｔ３ ＋

０. ００３ ８ｔ４ ＋ ０. ０００ ７ｔ５ꎮ (３)
２. ３　 干燥速率曲线

在 Ｍａｔｌａｂ 中编程计算各工艺条件下超细 ＨＭＸ
浆料的干燥速率 μꎻ同时ꎬ利用式(２)计算各工艺条

件下超细 ＨＭＸ 浆料的平均干燥速率 􀭵ｕꎬ绘制各工艺

条件下超细 ＨＭＸ 浆料的干燥速率曲线及平均干燥

速率的变化曲线ꎮ
２. ３. １　 浆料厚度

不同浆料厚度时超细 ＨＭＸ 的干燥速率曲线及

平均干燥速率的变化曲线如图 ４ 所示ꎮ
　 　 从图 ４ 中可以看出:
　 　 １)干燥速率均随着干燥的进行总体呈现降低

趋势ꎻ在干燥进程初期ꎬ干燥速率快速下降ꎬ随后有

所减缓ꎬ４ ｍｍ 和 ５ ｍｍ厚度下的干燥曲线表现尤其
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(ａ) 干燥速率

　 　 　
(ｂ) 平均干燥速率

图 ４　 不同浆料厚度时干燥速率曲线和平均

干燥速率变化曲线

Ｆｉｇ. ４　 Ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅｓ ａｎｄ ａｖｅｒａｇｅ ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ
ｃｕｒｖｅ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｅｒｉａｌ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ

明显ꎬ在干燥后期时的干燥速率继续下降ꎬ直至 ０ꎮ
　 　 ２)超细 ＨＭＸ 的平均干燥速率随浆料厚度的增

加先减小、后增大ꎻ当浆料厚度的增幅小于对应的干

燥时间增幅时ꎬ平均干燥速率减小ꎮ 进一步地ꎬ选取

３ 种浆料厚度(３、５、７ ｍｍ)作为响应面法优化超细

ＨＭＸ 真空冷冻干燥工艺的参数水平ꎮ
２. ３. ２　 真空度

不同真空度时超细 ＨＭＸ 浆料的干燥速率曲线

及平均干燥速率的变化曲线如图 ５ 所示ꎮ
　 　 从图 ５(ａ)中可以看出ꎬ真空度一定时ꎬ干燥速

率随时间先增大、后减小ꎻ真空度逐渐降低时ꎬ干燥

速率曲线基本也呈现先增大、后减小的趋势ꎮ 真空

度相对较低时ꎬ真空室和浆料表面的压差小ꎬ传质推

动力相对较小ꎬ升华气体逸出速率慢ꎬ初始干燥速率

较低ꎻ随着干燥的进行ꎬ乙醇先挥发ꎬ在凝固的浆料

中形成孔隙ꎬ增加升华面积ꎬ干燥速率增加ꎻ然后ꎬ凝
固的浆料中剩余自由水不断减少ꎬ超细颗粒内部的

结合水难解析ꎬ因此ꎬ干燥速率逐渐降低ꎮ
而真空度过高(如 ５ Ｐａ)时ꎬ初始干燥速率较

高ꎻ但干燥开始后ꎬ分散液迅速升华ꎬ浆料上表面干

层出现ꎬ而高真空度导致干层对流传热弱ꎬ分散液吸

　 　 　
(ａ) 干燥速率

　 　 　
(ｂ) 平均干燥速率

图 ５　 不同真空度时干燥速率曲线和平均

干燥速率变化曲线

Ｆｉｇ. ５　 Ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅｓ ａｎｄ ａｖｅｒａｇｅ ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅ
ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖａｃｕｕｍ ｄｅｇｒｅｅｓ

热升华慢ꎬ所以ꎬ干燥速率有所降低ꎮ
　 　 从图 ５(ｂ)中可以看出ꎬ超细 ＨＭＸ 的平均干燥

速率随真空度的升高先增加、后减小ꎬ在真空度为

４０ Ｐａ 时ꎬ平均干燥速率达到最大ꎬ低真空度或者高

真空度都会导致总体干燥速率的降低ꎮ 进一步地ꎬ
选取 ３ 种真空度(５、５０、９５ Ｐａ)作为响应面法优化超

细 ＨＭＸ 浆料真空冷冻干燥工艺的参数水平ꎮ
２. ３. ３　 分散液中乙醇与水质量比

分散液中不同乙醇与水质量比下超细 ＨＭＸ 浆

料的干燥速率曲线及平均干燥速率的变化曲线如图

６ 所示ꎮ
　 　 由图 ６ 可知ꎬ超细 ＨＭＸ 料浆的平均干燥速率

随混合溶剂中乙醇与水质量比的增加而增加ꎮ 分散

液中乙醇与水质量比越高ꎬ干燥前期乙醇升华越多ꎬ
相应的干燥速率越快ꎻ而且乙醇与水质量比越高ꎬ乙
醇升华后留下相应的孔隙越多ꎬ剩余溶剂升华阻力

越小ꎬ干燥速率越快ꎮ 但是ꎬ当乙醇与水质量比增大

到一定值时ꎬ超细ＨＭＸ料浆的干燥速率曲线变化

幅度不大ꎬ如图６( ａ)中乙醇与水质量比分别为０. ４
和 ０ . ５时的干燥速率曲线ꎮ进一步地ꎬ选取３种乙

醇与水质量比(０、０. ２、０. ４)作为响应面法优化超细
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(ａ) 干燥速率

　 　 　
(ｂ) 平均干燥速率

图 ６　 不同乙醇与水质量比时超细 ＨＭＸ 浆料的

干燥速率曲线和平均干燥速率变化曲线

Ｆｉｇ. ６　 Ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅｓ ａｎｄ ａｖｅｒａｇｅ ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅ
ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ

ＨＭＸ 浆料真空冷冻干燥工艺的参数水平ꎮ
２. ４　 响应面法分析实验

通过 Ｄｅｓｉｇｎ￣Ｅｘｐｅｒｔ 软件中 Ａｎａｌｙｓｉｓ 选项对响应

面实验结果进行分析ꎻ采用 Ｄｉａｇｎｏｓｔｉｃｓ 选项绘制残

差的正态概率分布以及实验值和预测值之间的关

系ꎬ如图 ７ 所示ꎮ
　 　 由图 ７ 可以看出:残差的正态概率分布图位于

一条直线上ꎬ表明数据服从正态分布ꎻ实际值和预测

值几乎位于一条直线上ꎬ表明预测结果准确ꎮ 因此ꎬ
可以用预测值来分析响应面的变化趋势ꎮ 采用最小

二乘法对预测值拟合回归分析ꎬ预测出因素和响应

值之间的关系模型如下:
　 Ｙ ＝ ０. ０６１ ０ ＋ ０. ００３ ８Ａ ＋ ０. ０００ ４Ｂ ＋ ０. ０１０ ０Ｃ ＋

０. ０００ ５ＡＢ ＋ ０. ００３ ４ＡＣ ＋ ０. ００２ ８ＢＣ ＋
０. ００１ ０Ａ２ － ０. ００５ ８Ｂ２ － ０. ００４ ６Ｃ２ꎮ (４)

式中:响应值 Ｙ 为超细 ＨＭＸ 浆料的平均干燥速率ꎻ
Ａ、Ｂ、Ｃ 是影响因素ꎬ依次为浆料厚度、真空度、分散

液中乙醇与水质量比ꎮ
　 　 由模型可以看出:影响超细 ＨＭＸ 浆料平均干

燥速率的因素影响程度由大到小依次为:乙醇与水

质量比(Ｃ)、浆料厚度(Ａ)、真空度(Ｂ)ꎮ 对回归模

型进行方差分析ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ 表 ３ 中:Ｆ 和 Ｐ

　 　 　
(ａ) 残差的正态概率分布

　 　 　
(ｂ) 预测值和实际值比较

图 ７　 响应面实验结果

Ｆｉｇ. ７　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

表 ３　 回归模型方差分析

Ｔａｂ. ３　 Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ｏｆ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌ

方差
来源

平方和 /
１０ － ３

自由
度

方差 /
１０ － ３ Ｆ 值 Ｐ 值

显著
性

计算 １. ２３４ ０ ９ ０. １３７ １ ６. ８４ ０. ００９ ５ 􀅰
Ａ ０. １１４ ８ １ ０. １１４ ８ ５. ７３ ０. ０４８ ０ 􀅰
Ｂ ０. ０００ ７ １ ０. ０００ ７ ０. ０４ ０. ８５５ １
Ｃ ０. ７９８ ０ １ ０. ７９８ ０ ３９. ８１ ０. ０００ ４ 􀅰􀅰
ＡＢ ０. ００１ ２ １ ０. ００１ ２ ０. ０６ ０. ８１３ ０
ＡＣ ０. ０４５ ６ １ ０. ０４５ ６ ２. ２７ ０. １７５ ４
ＢＣ ０. ０３１ ４ １ ０. ０３１ ４ １. ５６ ０. ２５１ ２
Ａ２ ０. ００４ １ １ ０. ００４ １ ０. ２０ ０. ６６６ １
Ｂ２ ０. １４１ ３ １ ０. １４１ ３ ７. ０５ ０. ０３２ ７ 􀅰
Ｃ２ ０. ０８７ ８ １ ０. ０８７ ８ ４. ３８ ０. ０７４ ６

残差 ０. １４０ ３ ７ ０. ０２０ ０
失拟 ０. ０６４ ９ ３ ０. ０２１ ７ １. １５ ０. ４３１ ４
误差 ０. ０７５ ４ ４ ０. ０１８ ８
总和 １. ３７４ ０ １６

为方差分析里的计算值ꎬ以评估模型的匹配程度ꎮ
Ｐ < ０. ００１ꎬ对应的模型项非常显著ꎬ记为“􀅰􀅰”ꎻ
０. ００１≤Ｐ < ０. ０５０ꎬ对应的模型项显著ꎬ记为“􀅰”ꎻ
Ｐ≥０. ０５０ꎬ对应的模型项不显著[２３]ꎮ
　 　 由表 ３ 可知:计算项 Ｆ 为 ６. ８４ꎬＰ 为 ０. ００９ ５ꎬ小
于 ０. ０５０ꎬ表明计算项显著ꎻ失拟项 Ｆ 为 １. １５ꎬＰ 为

０. ４３１ ４ꎬ大于 ０. ０５０ꎬ表明模型失拟项相对于纯误差
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不显著ꎬ即模型匹配度好ꎻ计算项、Ａ、Ｃ、Ｂ２ 的 Ｐ 均

小于 ０. ０５０ꎬ表明这些模型项显著ꎬ其中模型项 Ｃ 的

Ｐ 小于 ０. ００１ꎬ表明模型项非常显著ꎻ模型的决定系

数 Ｒ ＝ ０. ８９７ ９ꎬ调整决定系数 Ｒａｄｊ ＝ ０. ８７６ ８ꎬ表明模

型可以解释 ８７. ６８％的响应值变化ꎬ拟合度较高ꎬ实
验误差小ꎮ 因此ꎬ该模型可以对超细 ＨＭＸ 浆料真

空冷冻干燥过程进行分析和预测ꎮ
　 　 为全面地考察各因素对超细 ＨＭＸ 浆料平均干

燥速率的影响方式以及各因素之间的交互作用ꎬ在
Ｄｅｓｉｇｎ￣Ｅｘｐｅｒｔ 软件中绘制相应的等高线分析图和三

维响应曲面图ꎬ如图 ８ ~图 １０ 所示ꎮ

　 　
(ａ)平均干燥速率等高线分析

　 　
(ｂ)三维响应曲面

图 ８　 Ｙ ＝ ｆ(ＡꎬＢ)的等高线分析和三维响应曲面

Ｆｉｇ. ８　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ ３Ｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｆ
Ｙ ＝ ｆ(ＡꎬＢ)

　 　 从图 ８ ~ 图 １０ 中可以看出:超细 ＨＭＸ 浆料的

平均干燥速率随着真空度的增加先升高后下降ꎻ随
分散液中乙醇与水质量比的增加而升高ꎻ随浆料厚

度的增加先减小后升高ꎻ与单因素实验结果相吻合ꎮ
但真空度、乙醇与水质量比、浆料厚度对超细 ＨＭＸ
浆料平均干燥速率的影响显著不同ꎮ 由三维响应曲

面图的斜率可以看出:当乙醇与水质量比一定时ꎬ超
细 ＨＭＸ 浆料平均干燥速率随浆料厚度的变化幅度

显著大于随真空度的变化幅度(图 ８)ꎻ当真空度一

定时ꎬ超细 ＨＭＸ 浆料的平均干燥速率随乙醇与水

质量比的变化幅度显著大于随浆料厚度的变化幅度

(图９) ꎮ各因素对超细ＨＭＸ真空冷冻干燥的影响

　 　
(ａ) 平均干燥速率等高线分析

　 　
(ｂ)三维响应曲面

图 ９　 Ｙ ＝ ｆ(ＡꎬＣ)的等高线分析和三维响应曲面

Ｆｉｇ. ９　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ ３Ｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｆ
Ｙ ＝ ｆ(ＡꎬＣ)

　 　
(ａ) 平均干燥速率等高线分析

　 　
(ｂ) 三维响应曲面

图 １０　 Ｙ ＝ ｆ(ＢꎬＣ)的等高线分析和三维响应曲面

Ｆｉｇ. １０　 Ｃｏｎｔｏｕｒ ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ ３Ｄ ｒｅｓｐｏｎｓｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｆ
Ｙ ＝ ｆ(ＢꎬＣ)

程度由大到小依次为:分散液中乙醇与水质量比、浆
料厚度、真空度ꎮ
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２. ５　 最佳干燥工艺条件

对式(２)求一阶偏导数ꎬ并令其等于 ０ꎬ得出曲

面上最大的点ꎬ即超细 ＨＭＸ 浆料最大平均干燥速

率ꎮ 优化出工艺条件为:浆料厚度 ７ ｍｍꎬ溶剂中乙

醇与水质量比 ０. ４ꎬ真空度约 ４９ Ｐａ(实际操作中选

取真空度为 ５０ Ｐａ)ꎮ 此工艺条件下超细 ＨＭＸ 浆料

的平均干燥速率为 ０. ０７４ ｇ / (ｃｍ２􀅰ｈ)ꎮ
２. ６　 实验验证

为验证模型预测结果的准确性ꎬ在其他条件不

变的情况下ꎬ选定超细 ＨＭＸ 浆料真空冷冻干燥条

件为浆料厚度 ７ ｍｍꎬ真空度 ５０ Ｐａꎬ分散液中乙醇与

水质量比 ０. ４ꎮ 干燥实验中ꎬ记录超细 ＨＭＸ 浆料干

燥过程的失重情况ꎬ绘制干燥速率曲线(图 １１)ꎮ

　 　
图 １１　 优化工艺下干燥速率曲线

Ｆｉｇ. １１　 Ｄｒｙｉｎｇ ｒａｔｅ ｃｕｒｖｅ ｉｎ ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 从图 １１ 可以看出ꎬ超细 ＨＭＸ 浆料的干燥速率

没有出现断崖式下降ꎬ而是近乎匀速下降ꎬ干燥时间

缩短ꎬ干燥效率提高ꎮ 计算得优化工艺下超细 ＨＭＸ
浆料的实际平均干燥速率为 ０. ０７７ ｇ / ( ｃｍ２ 􀅰ｈ)ꎮ
理论预测值为 ０. ０７４ ｇ / (ｃｍ２􀅰ｈ)ꎬ两者之间相差了

４. ０５％ ꎬ说明实验设计模型与实际情况比较相符ꎬ回
归模型可靠ꎮ
２. ７　 ＳＥＭ 分析

图 １２(ａ)为干燥前超细 ＨＭＸ 颗粒的 ＳＥＭ 图ꎻ
图 １２(ｂ) ~图 １２(ｄ)分别是在真空度为 ５０ Ｐａ、浆料

厚度为 ７ ｍｍ 时ꎬ乙醇与水质量比分别为 ０、０. ２、０. ４
条件下干燥出超细 ＨＭＸ 颗粒的 ＳＥＭ 图ꎮ
　 　 从 ＳＥＭ 图可以看出:干燥前ꎬ超细 ＨＭＸ 颗粒粒

度在 １ μｍ 左右ꎬ呈类球形结构ꎻ当分散液为纯水

时ꎬ干燥出的超细 ＨＭＸ 颗粒有团聚现象ꎬ颗粒间黏

结较多ꎬ总体粒度有所增大ꎻ当分散液中乙醇与水质

量比为 ０. ２ 时ꎬ超细 ＨＭＸ 颗粒团聚现象减弱ꎻ当分

散液中乙醇与水质量比为 ０. ４ 时ꎬ超细 ＨＭＸ 颗粒

的分散性明显提高ꎮ
２. ８　 机械感度测试

　 　 表４为干燥前、后超细ＨＭＸ颗粒进行撞击感度

　
　 　 　 　 　 (ａ)干燥前　 　 　 　 (ｂ)乙醇与水质量比 ０

　
　 (ｃ)乙醇与水质量比 ０. ２　 (ｄ) 乙醇与水质量比 ０. ４

图 １２　 干燥前以及不同乙醇与水质量比条件下

干燥后的超细 ＨＭＸ 电镜图

Ｆｉｇ. １２　 ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｕｌｔｒａｆｉｎｅ ＨＭＸ ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｂｅｆｏｒｅ ｄｒｙｉｎｇ
ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｄｒｙｉｎｇ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｓｓ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｅｔｈａｎｏｌ ｔｏ ｗａｔｅｒ

表 ４　 干燥前、后超细 ＨＭＸ 颗粒的撞击感度对比

Ｔａｂ. ４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｉｍｐａｃｔ ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｕｌｔｒａｆｉｎｅ
ＨＭＸ ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｖａｃｕｕｍ ｆｒｅｅｚｅ ｄｒｙｉｎｇ

样品 Ｈ５０ / ｃｍ Ｓｄｅｖ

原料超细 ＨＭＸ ５８. ２ ０. ０９
ｍ(乙醇):ｍ(水) ＝ ０ ４３. ０ ０. １５
ｍ(乙醇) ｍ(水) ＝ ０. ２ ５２. ２ ０. １２
ｍ(乙醇): ｍ(水) ＝ ０. ４ ５９. ６ ０. ０９

测试的结果对比ꎮ 表 ４ 中ꎬＳｄｅｖ表示撞击感度测试的

标准偏差ꎮ
　 　 从表 ４ 中可以看出:与干燥前超细 ＨＭＸ 颗粒

相比ꎬ分散液中乙醇与水质量比分别为 ０ 和 ０. ２ 时ꎬ
获得的超细 ＨＭＸ 撞击感度有所升高ꎬ增幅分别为

２６. １％和 １０. ３％ ꎮ 结合 ＳＥＭ 结果可以发现:分散液

中乙醇与水质量比分别为 ０ 和 ０. ２ 时ꎬ干燥后的超

细 ＨＭＸ 颗粒间发生团聚ꎬ形成不规则多边体ꎬ撞击

热点增多ꎬ使得机械感度升高ꎬ且标准偏差升高ꎬ起
爆稳定性也有所下降ꎻ而当乙醇和水质量比为 ０. ４
时ꎬ干燥后超细 ＨＭＸ 颗粒的特性落高与干燥前基

本一致ꎬ安全性良好ꎮ

３　 结论

通过单因素实验获得了超细 ＨＭＸ 浆料的真空

冷冻干燥过程曲线及干燥速率曲线ꎬ结合响应面实

验设计法综合分析了浆料厚度、分散液中乙醇与水

质量比和真空度等工艺参数对超细 ＨＭＸ 浆料干燥
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过程的影响规律ꎬ主要结论如下:
１)浆料厚度增加ꎬ内部升华阻力增大ꎬ干燥效

率降低ꎮ 采用醇水混合分散液ꎬ可以增加样品内部

的孔隙通道ꎬ提高干燥效率ꎮ 提高真空度ꎬ增加传质

推动力ꎬ加快分散液升华速率ꎬ提高干燥效率ꎻ但过

高的真空度反而会降低对流传热效应ꎬ不利于升华ꎮ
３ 因素对真空冷冻干燥效率影响程度由大到小依次

为:乙醇与水质量比、浆料厚度、真空度ꎮ
２)采用响应面法对真空冷冻干燥工艺进行优

化后ꎬ实测平均干燥速率为 ０. ０７７ｇ / (ｃｍ２􀅰ｈ)ꎬ与模

型预测值 ０. ０７４ ｇ / (ｃｍ２􀅰ｈ)相近ꎬ表明模型可靠性

很好ꎮ
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