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  摘要:研究了固体炸药PBX代用材料D-90031的微观结构、压制过程中产生的原生缺陷

形态,以及动态力学行为和破坏特征。采用数字图像分析技术、纳米力学测试系统,以及分离

式霍普金森压杆(SHPB)实验和落锤冲击技术,获得了微观结构特点、各组分的硬度和弹性模

量、动态性能,以及碎片的尺寸分布规律和材料的破坏形式。研究发现,晶粒的形态随外载的

作用而改变,晶粒沿垂直加载方向伸长,材料的碎块尺寸满足一定的规律。研究结果对于深入

认识固体炸药的性能与微观结构的关系具有一定的指导意义。
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1 引 言

  PBX是高聚物粘结炸药(PolymerBondedExplosive)的简称,是以高能猛炸药为主体,加入胶粘

剂、增塑剂、钝感剂等物质而成的高能固体炸药,是武器的主要装药,有非常广泛的应用。在外界环境刺

激下,PBX材料的安全性能决定了武器的安全性能。PBX材料的力学行为不仅与武器的易损性和实用

性有关,而且涉及到PBX发生化爆的热点形成机理以及爆炸效果,因此,对PBX材料力学性能进行研

究具有重要的意义。
研究表明[1],PBX的力学性能受聚合物组分的种类和含量影响很大。因此,不同性能的聚合物及

其含量,对改善PBX力学性能的效果差异十分显著。在同样的组分含量下,PBX的力学性能主要受炸

药颗粒尺寸的大小和粒度分布的影响[2-3]。多数情况下,在相同的炸药和聚合物含量的条件下,细颗粒

比粗颗粒构成的PBX炸药的拉伸和压缩性能好。
采用显微观察、超声、声发射、X射线衍射和核磁共振等手段,可以对PBX材料的微观结构与损伤

进行直接观测与评估,也可以通过测量体积、弹性模量和泊松比等的变化来评估PBX材料的损伤。曹

阳等[4]采用扫描电镜和X射线衍射等方法,研究了不同颗粒尺寸TATB基PBX体系制备过程中的微

观结构,观察到一些典型的压制过程中产生的原生缺陷,并采用电子探针测定了含氟和氯的粘结剂在药

柱中的分布状态。罗景润[5]采用声发射技术对PBX材料损伤演化过程进行了检测。陈鹏万等[6]在间

接拉伸的巴西实验过程中,观察到PBX内炸药颗粒与粘结剂界面脱粘与穿晶断裂现象,并在裂纹扩展

断裂路径上发现粘结剂拉丝现象。张鹏等[7]在对PBX代用材料进行压缩破坏过程中,也发现了类似的

脱粘、穿晶与拉丝现象。Palmer等[8]对PBX材料的破坏过程进行了显微观察,并在实验研究的基础上
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对PBX材料几种可能的变形破坏机理进行了理论分析。Chen等[9]采用自制的低速冲击加载系统对

PBX进行了冲击破坏,通过对透过试样的超声波谱进行分析,将波谱主频与冲击力和破坏程度进行关

联,并采用 Malvern2000粒子尺寸分析仪对冲击前后PBX炸药中颗粒尺寸的分布进行了统计。董海

山[10]、Gray[11]等通过实验研究,测定了多种粘结炸药材料的力学性能、热性能与爆轰性能,研究了温度

和应变率对PBX材料变形破坏的影响,充分证实了PBX材料的应变率硬化效应与热软化效应。
本工作首先对PBX代用材料D-90031的微观结构与原生缺陷形态、以及各组分的硬度和弹性模量

进行了测定。随后完成了动态霍普金森压杆(SHPB)压缩实验和落锤实验,并对实验结果进行了分析。

2 D-90031微观结构的统计分析

  D-90031主要用于模拟PBXJO-9159的力学性能,其主要成分如表1所示,其常规力学性能在参考

文献[13]中给出。
图1是用数码相机拍摄的D-90031试样全貌。将试样表面喷金,在扫描电镜下观察,可以得到更为

清晰的图像。图2是一张在扫描电镜下拍摄的D-90031试样表面的典型照片。由于试样中各组分导电

率不同,因此在电镜下呈现出不同的图像衬度。

表1 D-90031的成分[12]

Table1 ThecompositionofD-90031[12]

Composition
Massfraction

w/(%)
Density

ρ/(g/cm3)
Surfaceappearance Composition

Massfraction
w/(%)

Density

ρ/(g/cm3)
Surface
appearance

Ba(NO3)2 47 3.24
Transparent,white
cubiccrystalsof

F2311 2 - -

C(CH2OH)4 50 1.35
Whiteoryellow
crystallinepowder

As 1 - -

图1 D-90031试样外观形貌

Fig.1 TheappearanceofaD-90031sample

图2 扫描电镜下D-90031试样表面形貌

Fig.2 TheSEM micrographofD-90031surface

提高放大倍率可以更仔细地观察两个主要组成相的结构。从图3中可以看到,硝酸钡晶体的片层

状结构,由于模压工艺的影响,硝酸钡晶体中存在很多孔洞以及微裂纹。由图4可以看到,粉末状的季

戊四醇,也是由于模压工艺的影响,季戊四醇粉末大部分都由于挤压而粘连在一起。由于模压过程中受

力不均,季戊四醇粉末粘连程度不尽相同,有些部分较密实,有些部分较松散。跟硝酸钡晶体内部一样,
粘连在一起的季戊四醇内部也存在许多孔洞。仔细观察不难发现,硝酸钡晶体内部的孔洞多是由于内

部微裂纹扩展,导致其片层状结构断裂而产生的,而季戊四醇粘连体内部的孔洞多是由于粘连不够紧密

而产生的。
区分PBX中主体炸药粒度的常用分析方法是采用传统的筛网分析法,即采用不同口径的筛网对主
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体炸药颗粒进行筛分,取上下两筛的中间物作为一个颗粒等级,进而可以在不同等级的颗粒中按比例选

取,加工成具有不同粒度级配的样品进行研究。然而在实际的造型粉模压成型制造过程中,PBX中主

体炸药颗粒要在一定的高温中承受比较大的压力,这就不可避免地导致部分炸药颗粒在加工过程中被

挤压变型,甚至破碎成更细小的炸药颗粒,造成加工前后炸药颗粒的粒度极配发生变化。本工作基于数

字图像分析技术,发展了一种可应用于评估成品PBX中炸药颗粒粒度及形貌特征的分析方法。
本工作实际测定的是硝酸钡晶粒尺寸、取向等形态参数的分布规律。由于硝酸钡晶粒的形状不规

则,采用等效圆直径作为衡量硝酸钡晶粒尺寸的参数,也就是面积和原硝酸钡晶粒面积相等的圆的直

径。另外为了更细致地描述晶粒的形态,还选取拟合椭圆的长轴与x 方向的夹角作为晶粒的取向参

数,并将拟合椭圆的短轴长轴比作为描述晶粒狭长度的参数。关于等效圆直径、晶粒取向与短长轴比的

定义请参照表2。其中x轴是试样表面沿任意直径方向,以及在横断面上平行于试样表面的方向取向。

图3 扫描电镜下硝酸钡晶体照片

Fig.3 SEM micrographofBa(NO3)2crystals

图4 扫描电镜下季戊四醇照片

Fig.4 SEM micrographofC(CH2OH)4

表2 等效圆直径、晶粒取向与短长轴比定义

Table2 Thedefinitionofequivalentcirclediameter,grainorientationandaspectratio

Parameter Description Schematics

EquivalentdiameterD
Identicalareaofgrainsurfaceand
equivalentcircleinorderto
getrepresentativediameter

Grainorientationα
Angleformedbetweenlong-axis
ofellipsoidandx-direction.
Anglerange[-90°,90°]

Ratioofshortto
longlengthofgrains

a/b

Descriptionofthegrainform.
Valuerange[0,1]

将D-90031试样原始表面和横断面喷金,然后在扫描电镜下选取适当的放大倍率拍摄,以使拍摄照

片中既包含足够数量的硝酸钡晶粒,又保证一定的精度为准。经过电镜下的实际观测比较,选取50倍

进行拍摄。拍摄照片的分辨率为1024×768像素,最终比例为1像素长度对应实际的2.16μm。将照

片经过适当的颜色调整处理后,对照片进行形态学分析,检测出硝酸钡晶粒的形貌参数,最后再对形貌

参数进行统计分析。
图5列举出D-90031试样原始表面和横断面中硝酸钡晶粒的等效直径、晶粒取向、狭长度等形貌统

计图。从图中可以看出,D-90031试样表面和断面观测到的硝酸钡晶粒尺寸分布规律十分相近,然而晶

粒的取向分布相差很多,表面观测到的硝酸钡晶粒取向分布比较平均,大体上呈随机分布,而断面观测

到的硝酸钡晶粒则更趋向于与表面平行的方向排列。另外,表面和断面硝酸钡晶粒的短长轴比分布也

有一定的差异,断面硝酸钡晶粒短长轴比分布拟合图更偏向左侧,也就意味着晶粒更趋于狭长。由于模

压过程中会引起晶粒的变形,即沿压制方向晶粒变小,沿垂直于压制的方向晶粒伸长。
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(a)等效直径分布率

(a)Equivalentdiameter

(b)长轴与x方向夹角分布率

(b)Angleoflongaxisformedwithx-direction

(c)短长轴比分布率

(c)Aspectratio
图5 D-90031中硝酸钡晶粒形态参数统计

Fig.5 StatisticsofshapeofBa(NO3)2grains

3 D-90031微观力学参量的测量

  由于PBX及其代用材料的特殊结构,其宏观力学性能和内部各组分的力学性能有很大的关联,特
别是在模压成型加工时,PBX内部各组分会受到不同程度的挤压,成型后各组分的实际力学性能会产

生不同程度的差异。为了研究在不同加工条件、不同工艺下制造的PBX内部各组分的实际力学性能对

成品PBX力学性能的影响,测定PBX内部各组分的微观力学参量就非常必要。本研究使用 Hysitron
公司的TriboIndenter纳米压痕仪。由于纳米压痕仪在非常细微的局部加载,而D-90031表面又不像金

属材料那样十分平整,为了避免由于表面缺陷导致的纳米压痕仪测量结果不准确,采用同一部位多点加

载进行测量,将结果取平均值,这样可以有效地避免因表面缺陷而导致的加载过程中的压头抖动等造成

的影响,从而过滤掉结果不准确的数据。图6给出典型的纳米压痕实验曲线,测量结果见表3。表3中

hmax为最大压入深度;pmax为最大载荷;S为刚度。
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表3 纳米压痕仪测量结果

Table3 Testingresultsbynanoindentationtests

Parameter Ba(NO3)2(1) Ba(NO3)2(2) Ba(NO3)2(3) C(CH2OH)4(1) C(CH2OH)4(2)

pmax/(μN) 970.150 966.113 962.224 934.111 899.767

S/(μN/nm) 32.779 20.304 26.091 8.859 11.416

hmax/(nm) 262.321 301.388 335.582 587.645 902.287

Er/(GPa) 23.848 13.183 15.035 3.610 2.505

H/(GPa) 0.653 0.520 0.435 0.234 0.061

图6 典型的纳米压痕仪实验曲线

Fig.6 Typicalcurvesbynanoindentationtests

从以上结果可以明显看出,硝酸钡晶体和季戊

四醇基 体 的 微 观 力 学 参 量 存 在 差 异。一 般 地,

D-90031中硝酸钡晶体的硬度(H)、杨式模量(Er)都
要比季戊四醇基体高大约一个数量级。文献[13]中
给出了几种单质炸药单晶的力学性能,其中β-HMX
晶体的硬度为0.392GPa,模量为31GPa。β-HMX
是D-90031用于模拟的PBXJO-9159中的主要成

分,与本工作纳米压痕仪测量的硝酸钡晶体的微观

力学参数相比,发现两者的微观力学参量相近,其中

本工作测出的硝酸钡模量略低,但是硬度略高。

4 霍普金森压杆动态实验研究

  动态压缩实验是在直径为14.5mm的铝质分

离式霍普金森杆上进行的,入射杆和透射杆长均为800mm,子弹长200mm。试样为直径14mm左右、
厚度8mm的圆柱形试样。采用分离式霍普金森压杆测定了3组试样的入射、反射与透射波形图(图7、
图8)。实验数据在表4中给出。

可以看出随着应变率的提高,D-90031的最大应力和压缩模量都相应的提高,材料表现出典型的应

变率硬化效应。由于PBX材料中炸药颗粒的含量很高,材料整体抵抗变形的能力较弱,通常在应力达

到极值点后,在很短的时间内就发生粉碎性破坏。一般地,应变在1%以上即有可能发生断裂破坏[8]。
试样在受到霍普金森压杆冲击后被完全粉碎,对粉碎后的试样进行了回收,并统计了碎片的尺寸。

从对比图9中可以看出,虽然碎片的等效直径分布差异不明显,但是不同的子弹速度对碎片的尺寸分布

产生了一定的影响。1号试样的平均应变率最大,因此在其回收碎片中,50~150μm区间的碎片比例

稍大于2号和3号试样的回收碎片。

图7 霍普金森压杆实验波形图

Fig.7 Experimentalcurvesby
Hopkinsonbarcompressivetests

图8 霍普金森压杆实验应力-应变曲线

Fig.8 Stress-straincurvesby
Hopkinsonbarcompressivetests
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图9 回收碎片等效直径统计对比

Fig.9 Statisticcomparisonofequivalentdiameter
ofthepieces

表4 不同应变率下D-90031的力学参数

Table4 Mechanicalparametersunder
differentstrainrates

No. ε̇/(s-1) σmax/(MPa) E/(GPa)

1 2985 70.53 2.840

2 2065 56.34 2.465

3 1740 53.03 2.184

5 PBX代用材料落锤实验研究

5.1 落锤实验与冲击后试样的形态与分析

  落锤装置由落锤、加载棒、脱锤器与牵引绳索组

成。由光电测速仪测量落锤撞击加载棒前的速度。
落锤质量3800g,加载棒质量330g。圆柱形试样厚8mm,直径20mm。表5给出落锤实验的相关参

数。采用了4个不同的落锤高度对D-90031进行了冲击加载。实验发现,随着落锤高度的提升,试样均

发生严重变形,其破坏形式大致为,试样边缘部分发生粉碎性破裂、碎片向四周飞溅、试样中央部位则被

落锤压实。
在扫描电镜下对试样残骸纵断面进行了微观形态观察,均发现晶体的层裂破坏(图10)。这些层裂

在破坏的成核阶段可能起关键作用,可引起界面脱粘或形成表面台阶,使得应力集中加剧[14]。当落锤

高度增加时,一方面在横向出现分层现象,另一方面逐渐出现纵向裂纹。断裂似乎是既有穿晶断裂,也
有沿晶断裂。

图10 受冲击后试样的横断面形貌(载荷沿图片高度方向施加)

Fig.10 Fractographsoflongitudinalsectionaftertests,loadappliedvertically
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表5 落锤实验参数

Table5 Parametersfordrop-weighttests

No. HeightH/(cm) Thicknessh/(cm) ActualheighH-h/(m) Speedv/(m/s)

1 31.0 7.0 0.240 1.996

2 59.5 7.0 0.525 2.951

3 90.5 7.0 0.835 3.722

4 121.0 7.0 1.140 4.349

5.2 硝酸钡晶体形态统计分析

  经落锤冲击后试样变成扁饼状残骸,对残骸纵断面在电镜下进行了观测和形态分析,并测定了残骸

横断面内的硝酸钡晶粒的等效直径、晶粒长轴与x方向间的夹角、晶粒短长轴比等形态分布规律。虽

然实测的D-90031横断面硝酸钡晶粒尺寸分布变化并不明显(图11),但是落锤高度的增加还是对试样

内部硝酸钡晶粒的取向以及形态产生了一定的影响。从图12的曲线图中可以看出,随着落锤高度的增

加,试样残骸中取向平行于加载方向的硝酸钡晶粒含量逐渐减少,取向垂直于加载方向(即与表面平行

的方向)的晶粒含量呈增加趋势。另外,从图13中可以看出,随着落锤高度增加,残骸断面观测到的硝

酸钡晶粒短长轴比分布向左侧偏移,表明落锤高度越大,硝酸钡晶粒越趋狭长。

图11 横断面内硝酸钡晶粒等效直径分布

Fig.11 Distributionofequivalentdiameterof
Ba(NO3)2alongtransversesection

图12 横断面内硝酸钡晶粒取向分布

Fig.12 Distributionofgrainorientationof
Ba(NO3)2alongtransversesection

图13 横断面内硝酸钡晶粒短长轴比分布率

Fig.13 AspectratioofBa(NO3)2grains

alongtransversesection

以上结果显示,晶粒的形状发生变化(短长轴比

a/b减小),但是等效直径没有发生变化,意味着晶

粒的截面积没有变化。同时晶粒发生小量的旋转。
这一变形机理揭示了在动态载荷作用下炸药替代品

D-90031的变形规律。

6 结 论

  研究了固体炸药代用品D-90031的微观结构、
组成相的性能,以及动态力学行为和微结构的演化。
研究发现,D-90031的组成相硝酸钡晶粒取向大体

上呈随机分布,表面和断面硝酸钡晶粒的短长轴比

的分布有一定的差异,意味着加工工艺对微观结构

有一定的影响。纳米硬度测量表明,硝酸钡和季戊

四醇的模量相差接近一个数量级。
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采用分离式霍普金森压杆(SHPB)完成了动态实验,结果表明,随着应变率的提高,D-90031的最大

应力和压缩模量都相应的提高,小尺寸碎片(50~150μm)的含量呈上升趋势,大尺寸碎片(直径1000μm
以上)分布的变化规律不明显。对落锤冲击后残骸的横断面进行显微观测表明,冲击后硝酸钡晶粒短长

轴比减小,但等效直径分布率无明显变化,同时晶粒发生小量旋转,趋于与落锤加载方向垂直的方向。

本工作得到中国工程物理研究院流体物理研究所冲击波物理与爆轰物理实验室的资助。
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ExperimentalStudyontheMicrostructuresandDynamicBehavior
ofaPBXSubstituteMaterial

ZHANGPeng1,ZHAOFeng2,BAIShu-Lin1,FUBin1,ZHANGGuo-Hua1

(1.CenterforAdvancedCompositeMaterials,DeparttmentofMechanics
andAerospaceTechnology,CollegeofEngineering,

PekingUniversity,Beijing100871,China;

2.LaboratoryforShockWaveandDetonationPhysicsResearch,

InstituteofFluidPhysics,CAEP,Mianyang621900,China)

Abstract:Themicrostructuresandintrinsicdefectsengenderedduringthecompressionprocessofman-
ufactureofaPBXsubstitutematerialD-90031,aswellitsdynamicbehaviorandfailuremechanisms
werestudied.Byusingdigitalimagetreatmenttechnique,in-situnano-indentersystem,SplitHopkin-
sonPressureBar(SHPB)andweightdroppingtests,weobtainedthefeaturesofmicrostructures,mod-
ulusandhardnessofeachconstituent,dynamicproperties,aswellasthesizedistributionofpiecesand
failuremodes.Itwasfoundthatthegrainshapechangedwiththeappliedcompressiveload,suchasthe
grainwaselongatedalongthedirectionverticaltotheloadapplicationdirection.Thesizedistribution
ofpiecesafterimpactmeetsacertainstatisticalrule.Theresultsobtainedaremeaningfultodeeplyun-
derstandtherelationshipbetweenthepropertiesandmicrostructuresofsolidexplosive.
Keywords:PBXsubstitute;dynamicbehavior;microstructures
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