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TOM TAT
Trén co so nghién ciru anh huong cia nong dé axit HNOs, thoi gian, nhi¢t do va mo dun dén

qua trinh pha mau thuoc déap lia BTX-20 da dwoc xdy dung quy trinh pha mau dé phan tich xac
dinh ham luong PVC va Cyr. Thong qua quy trinh dugc xdc ldp, da tien hanh thuc nghiém xdc
dinh ham luong PVC va Cyr co trong cdac mau thuoc dap lira BTX-20 (Nga) va doi ching voi
maéu thuéc dap lwa BTX-20 do tac gia ché tqo. Két qud nghién cuu dat dwoc cho thay‘, cdc sp liéu
phan tich la khoa hoc va tin cdy. Pu co so dé ban hanh quy trinh phan tich thanh phan thuoc ddp
lka BTX-20 phuc vu danh gia nghiém thu san pham.
Tir khéa: Thube déap ltra BTX-20; Ham lugng PVC Cg; Néng d6 axit; Nhiét d6; Thoi gian; Md dun; Quy trinh.

1. MO PAU

Polyvinyl clorua (PVC) 14 thanh phan khong thé thiéu ddi voi thude dép lira ho BTX. Theo tai
liéu [1, 2, 4, 5], trong thanh phﬁn cua thude dap ltra BTX-20, ham lugng PVC danh nghia chiém
khoang 20% va ham luong Cy danh nghia chiém khoang 0,05% theo khdi lwong.

Khi thuc hién phat bén, thudc dap lira chay cing thudc phong, PVC phén hay tao ra khi clo
linh dong, két hop v6i san pham chua chay hét ciia thuée phong, nhu: CO, Ha, N2, va CH,4 dé tao
ra c4c san pham khéng chay, gom [1, 3, 4]: COCly, HCI, CH,Cl,. Qua d6, khong con ngon lira
dau nong.

Thubc dap lira BTX-20 duoc st dung trong cac loai liéu phong dan phao nong dai, chang han
nhu dan phédo 100 mm kiéu 1944, dan phéo 125 mm va mét sb loai dan phéo khac. Dén nay, loai
thuéc phong nay dia va dang dugc nghién ciru & trong nude [5]. Qua trinh nghién ctru va thu
nghiém, cac thanh phﬁn cO trong thude dap Itra BTX-20, bao gém: NC, DPA, cbn, ete, am déu da
¢6 tidu chuan, phuong phap dé phan tich, kiém tra. Tuy nhién, chi tiéu Vé ham luong PVC va
cacbon graphit (Cg) thi chua c6 quy trinh, phuong phap dé xac dinh. Thuc té, do tinh chét dac thu
ctia vat liéu 1a thuoc phong, thude nd nén cac quy trinh phan tich hoic tiéu chuan danh gia rat it khi
dugc cong bd. Do do, viéc nghién ctru xac dinh ham lugng PVC va Cgy trong thude dap Itra BTX-
20 1a yéu cau can thiét va c6 y nghia thyc té, phuc vu nhu cau danh gi4, nghiém thu san pham.

Dé xac dinh ham lugng cac thanh phan c6 trong thudc phong, thong thuong st dung phuong
phap phan tich dung cu hodc phan tich héa hoc. PVC va Cg 1 nhiing chat tro nén viéc lya chon
dung mdi hoa tan va chat chuan (ndi, ngoai) phi hop cho viéc phan tich dung cu s& gip nhiéu
kho khin va phurc tap. Bai bao da lwa chon phwong phap phan tich héa hoc (khdi lwong) bang
cach nghién ctru lya chon dung dich/dung méi vé6i thong s phu hop dé hoa tan, pha miu thube
thudc dap lira BTX-20, qua do, x4c dinh ham lugng PVC va Cy.

2. POI TUQNG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. P6i twong nghién ciru

- Dbi tuong nghién ciru: Mau thude dap lira BTX-20 (lay tir lidu phong /dan phao 100 mm
kiéu 1944, 16 1969-K) va mau BTX-20 do tac gia nghién ctru nim 2015 va ché tao nam 2023.
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- Pham vi ngh1en ctru: Anh hudéng ciia ndng do axit, nhiét d va thoi gian dén do kha nang tan
hoan toan cua mau thudc dap lira BTX-20; anh huong cia mo dun ngadm pha miu dén qua trinh
pha mau thudc phéng; cac bude tién hanh pha mau, phan tich ham lugng PVC va Cg.

2.2. Phuwong phap nghién ciru
2.2.1. Nguyén ly cua perO’ng phap

Duya trén nguyén 1y mau thubc phong bi tan hoan toan trong dung dich axit, trong khi PVC va
Cgr khong bi tan axit. Ttr do, xdc dinh dugc tong ham lugng PVC va Cqr. Phan chat ran PVC va

Cyr tiép tuc duoc hoa tan trong dung moi axéton. Tai déy, phan PVC bi tan va phan Cq khdng tan
trong axéton, tir 46, xac dinh phan Cg. Phan con lai 1a PVC.

2.2.2. Phuong phap phan tich

- Hau hét, thudc phong déu bi tan hodc phan huy trong cic loai axit, dac biét la nhung axit
manh, ddm ddc. Axit manh thuong duge st dung trong pha mau thudc phong, gom c6: axit
HNOs;, H2SO4, HCIO4, HCI,... Trong sO cac loai axit nay, chi co axit HNO3 khong c6 kha ning
tao ra san pham trung gian & dang két tia nén khong anh huong dén _qua trinh phén tich. Do do,
tac gia da lya chon axit HNO3 cho qua trinh nghién cu’u ngam pha mau.

- Nhu d3 biét, PVC va Cgr la nhung chat tro, bén vé mit vat 1y, it tan trong cac dung méi. Tién
hanh hoa tan trong mot s6 dung méi (con étylic, métanol, éte étylic, butyl axetat, cloroform,
toluen, xylen, benzen, clo benzen, hexan, heptan, axéton,...). Nhan thay, chi co dung moi axéton
la hoa tan dugc PVC (loai st dung trong thudc dap lira BTX-20). Luu ¥, tit ca cac dung moi ké
trén déu khong hoa tan duoc Cgr Vi vay, tac gia da lya chon dung moi axéton phuc vu qua trinh
ngam loai b6 PVC, qua do, xac dinh duoc ham luong C.

- Trén co s nguyén ly cua phuorng phap két hop v6i thuc nghiém, tac gia da xay dung duoc
so d6 pha mau thude phong dé xac dinh ham lugng PVC va Cqr nhu trén hinh 1.

Mau TP

\ 4

Ngam

Y

dd HNOs

Loc, hut

AXxEton

pd
Q
o ¢
3
A

A

Nudc nong »  Loc, hat Nudc thuong

Hinh 1. So do phd mau, xdc dinh ham hegng PVC va Cgr.
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2.3. Vit tu, hoa chit

- Hoa chét dé tao mau thude phong: Pirdexilin mac BA (VN), DPA (TQ), con étylic (VN), éte
étylic (VN) va cacbon graphit (TQ). Cac loai hoa chat déu dat yéu ciu cho ché tao thudc phong

- Hoéa chat, vat tu dung dé nghién ctru phéan tich: HNO3 99% (VN); axéton; phéu loc x6p 100
mL loai G4; binh hut chan khﬁng; coc thuy tinh cép loai; nﬁt‘cao su cac 1oai; binh tam giac 250
mL c6 mit nham; binh tia nudc cat. Céc loai hoa chat, vat tu déu dat yéu cau cho phan tich.
2.4. Thiét bi va dung cu

- Bom loc hit chan khong VE125, ti sy binder voi dai nhiét do do dén 250 °C, sai s6 + 2 °C
va con han kiém dinh.

- Cén dién tir hang OHOUS, s6 hiéu B229127323, san xuat nam 2018, dai do dén 210 g, do
chinh xac 10* g. Can dién tir k¥ thuat v6i do chinh xac 102 g. Cac loai can déu con han kiém dinh.

- He thiét bj ché tao thudc phong 1 gde: Thiét bi khir nude pirdexilin kiéu 1y tam, toe do quay
kho;’ing 300 V/ph,, thiét bi tron chir Z (}ung tich 4 lit, thiét bi ép thuy luc 50 tan, thiét bi cat tao hat,
tu say binder, thiét bi graphit hoa thudc phong, cac loai sang ray.

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Nghién ciru anh hwéng ciia nong dd axit, thoi gian va nhi¢t do dén qua trinh ngim
pha miu

Theo tai lidu da cong bd [5], thudc dap lira BTX-20 ¢ thanh phan chinh 14 nitratxenluld
(NC), tac nhan dép ltra polyvinyl clorua clo héa (PVC-CI dang bét), chit an dinh hoa hoc
diphenylamin (DPA), dung méi con lai c¢dn, éte, ham 4m (nuéc) va mot lugng rat nho graphit.
Thuec té cho thdy, trong s6 cac thanh phin di cho, bot nhya (tic nhan dap lira) va mot lugng rat
nho graphit khong bi tan trong dung dich axit nitric.

Viéc x4c dinh nong d6 axit, thoi gian va nhiét 6 cho qua trinh thyc nghiém can dugc nghién
clru, tinh toan cu thé. Kinh nghiém cho thdy, khong nén sir dung axit co n(‘)ng d6 gan nhu tuyét
dbi (axit dam dac) dé pha mau. Boi axit ddm dic mot mit 6 thé gay chay thude phong, mat khac
anh huong dén viéc suy giam khéi lwong cia PVC-CI. Vi vdy, nhom nghién ctru chi st dung
dung dich axit nitric c6 cac ndong do (theo khéi lugng) lan luot 1a 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80%.
Thuc nghiém da chi ra ring nhiét d6 ban dau cia axit, nong d6 axit anh huong truc tiép 1én thoi
gian mau tan hoan toan. Két qua duoc trinh bay trong bang 1.

Bing 1. Anh huéng ciia nong do axit va nhiét dé dén thoi gian mau tan hoan toan.

ong do 50% 55% 60% 65% 70% 75% 80%
Nhiét do

25°C >18h | >15h >12h >9h >9h >6h >6h

50°C >15h | >12h >9%9h >6h >6h >4h >3h

75°C >12h | >9h >6h >5h >4h >4h >3h

Ghi chi: Thoi gian duoc tinh tir lac cho miu vao ngam dén khi mau tan hoan toan.

Bang 1 cho thdy, thoi gian pha mau giam khi ting nhiét d6 ban du cua axit hodc khi ting
nong do cua axit. Nguoc lai, thoi gian pha miu tang khi giam nhiét d6 ban dau cia axit hodc khi
giam ndng d6 cua axit.

Thuec té, khi nghién ctru dic tinh cia PVC-CI thay riang, hop chat nay 1a polyme c6 chira clo
linh dong, dé bi phan hily va bay hoi & méi truong nhiét do cao va axit qua dam dic, dan dén
khong bao toan duoc tinh chét va khdi lwong cua PVC-CI trong qua trinh phan tich. Mt khac, ¢
nong d6 thap, nhiét do thap mic du qua trinh phan hily xay ra chdm, ¢ thé bao toan dugc tinh
chat cia PVC-Cl nhung khéng dam bao dugc viéc thuéc phong tan hoan toan va thanh phan
PVC-CI di ra hét trong thudc phéng. O cac truong hop khac nhu ndng do axit thip, nhiét do cao
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hodc néng d(:) axit cao, nhiét do thép qthi béan chat g?m nhu nhau déu lam thay ddi tinh chat va ham
lugong thyc té cla EVC-CI. Do do, d¢€ gitr dugc cac dic tinh va ham lugng ~PVC-CI, tac gia da lya
chon va str dung nong d¢ axit nitric 1a khoang 60%, nhiét d6 ngdm pha mau 1a 25 °C (tuong tng
voi nhiét 6 moi truong lam viéc), thoi gian ngdm pha mau la 12 gio.
3.2. Nghién ctru, lya chon mé dun cho qua trinh ngdim pha miu

O bai bdo ndy, mo dun 1a ty 18 khoi lugng dung dich axit/khdi lugng thudc dp lira ban dau
dua vao d€ phd mau (ky hiéu M). Trén co so da hn; chon nong do ax~it 60%, thoi gian phéd mau
12 gio, tac gia da khao sat anh hudng cia mé dun dén qua trinh pha mau. Két qua trinh bay trong
bang 2.

Bing 2. Anh huong ciia mé dun ngam dén qua trinh ngam phda mau.

M 15 20 25 30 35
Hién tuong | Tan chua hét, | Tan gan hét, | Tan hét, phan | Tan hét, phan | Tan hét, phan
phén pha kém | phan phé kém pha kém pha rd rang pha rd rang

Béng 2 cho thiy, sau 12 gid ngdm, kha ning mau tan cang hét khi ting mé dun ngdm. Khi mé
dun ngam dat dén 30 (M > 30), mau tan hoan toan va phan pha rd rang.

Qué trinh quan sat thyc nghiém con cho thy, khi mo dun cang 16n sy phan pha ran (PVC-CI
va Cy) v6i dung dich axit c6 chtra cac thanh phan bj tan cta thudc phong cang rd rét. Mic du,
cac pha tach va dung dich 1a di thé (rén, long) nhung khi mé dun bé, ty trong dung dich 16n, sy
phan pha cang kém do PVC-CI va Cq c6 nhiéu hat & dang bot min nén rat dé bi lo ling trong
dung dich. Mat khac, khi tién hanh loc hut, kha ning chui qua gidy loc ctia dung dich axit chira
nhing cau tir tan cling gap nhiéu khé khan. Xuat phat tir yéu cau lya chon mé dun phai dam bao
sau khi pha mau hoan toan, dung dich axit chira cic c4u tir bi tan phai trong sudt. Qua nghién ctru
va thuc nghiém, da chon lya dugc moé dun ti vu tdi thiéu b?mg 30 (M micu = 30).

3.3. Xay dung quy trinh phén tich, xac dinh ham lwong PVC-Cl va Cy

Trén co s& két qua nghién ctru muyc 3.1 va 3.2, lya chon dugc néng d6 axit nitric béng 60%,
thoi gian khong nho hon 12 gid, nhiét do 1a nhiét d6 ciia méi truong (khoang 15 dén 35 °C) va
mé dun M = 30 két hop v6i thuc nghiém, tac gia dd dua ra so d6 quy trinh xac dinh ham luong
PVC-CI nhu trén hinh 2.

Cdch tién hanh: Can chinh xac (2,5 + 0,1) g thudc dap ltra BTX-20 trén can phan tich c6 do
chinh xac dén 10* g va khoang 75 g dung dich axit nitric 60% (theo khdi luong) trén can k¥
thuat c6 d6 chinh xac dén 102 g. Tiép dén, cho luong thude dap lira BTX-20 vira cin & trén vao
binh tam giac dung tich 250 mL c6 nat nham sach va khd, roi rét tir tir lwong dung dich axit
nitric da dinh luong & trén vao binh tam giac da chira thudc dap lira BTX-20. Sau d6, day nap lai
va lic déu, dé yén trong thoi gian 12 gio. Chu ¥, khong dé cac hat thude dap lira dong trén thanh
binh tam giac va ¢t mdi (2 + 3) gio/lan tién hanh lic nhe, déu dung dich trong binh tam giac.

Khi du thoi gian ngdm, dem ra loc hut trén pheu loc xp (da biét trude khdi luong), dung binh
tia nuGe cét trang rua binh tam giac 05 lan (m01 lan khoang 10 mL nudc cét), tlep tuc loc hut
phéu xdp. Tiép dén, ding binh tia nudc cit dé tia thanh trong ctia phdu loc hut bang 03 lan nudc
nong (nhiét do cia nude khoang 45 °C) va sau do rira, loc hit bang 03 1an nudc thudong. Luu ¥,
mdi 1an rira lugng nude phai ngap siu day phéu loc x6p khoang 5 mm.

Tién hanh say kho ca phéu x6p. Thoi gian sdy 1a (2,0 + 2,5) gid & nhiét d6 (90 + 95) °C. Phéu
xép sau séy duoc dem di dé xac dinh khdi luong. Thyuc hién voi 3 dén 5 1an thi nghiém. Két qua
cudi cing dwoc tinh 13 trung binh cta cac 1an thi nghiém.

Téng ham luong PVC-CI va Cy trong thude dap lira BTX-20 dugc xac dinh biang cong thic:

x = (M=) 409
m
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Trong do:

+ X 1a tong ham luong ctia PVC-CI va Cgr c6 trong mau thude dap hira BTX-20, tinh bang %;
+ m2 1a khdi luong phéu xdp chira chét rén sau sdy, tinh bang g;
+ my 1a khéi lwong phéu xdp ban dau, sach va khd, tinh bang g;
+ m 14 khéi lugng mau thude dép lira ban dau, tinh bang g.

BTX-20 > Ngam < dd HNO3
v
Loc, rira
\ 4
Say kho
v \ 4
Can » PVC-CI, Cy
Y
Hoatan |e Axéton
v
Loc, rora
v
Séy
A 4 A 4
Can > Cor » PVC-CI

Hinh 2. So do quy trinh xdc dinh ham leong PVC-CI.

Sau khi x4c dinh dugc tong ham luong PVC- Cl va Cy co trong pheu XOp (my). Tlen hanh rot
tor tir 50 mL axéton vao phéu xop, dung duia thuy tinh sach, kho khuay déu dén khi mau tan hoan
toan, dé 6n dinh khoang 15 dén 30 phut. Qua trinh dé 6n dinh, tiép tuc bd sung khoang 10 dén 20
mL axéton, dé mirc axéton ludn duy tri trong pheu khoang 50 mL. Khi du thoi gian ngdm on
dinh, tién hanh loc hat va dung binh tia axéton dé rira diia thuy tinh, thanh phéu bang dung méi
axéton. Phdu xdp sau loc hat, dugc sy kho phéu dén khéi luong khong d6i. Sau dé, dem cén
phéu xdp. Thyc hién v6i 3 dén 5 1an thi nghiém. Két qua cudi ciing dugc tinh 1a trung binh ctia

cac lan thi nghiém.
Ham lugng ctia Cgr trong thude dap lira BTX-20 dugc x4c dinh bang cong thirc:

Trong do:
+Y 13 ham lugng cia Cyr c6 trong mau thube dap lira BTX-20, tinh bang %;
+ M3 14 khéi lugng phéu x6p chira chat ran can Cg sau sdy, tinh bang g;

v = MM 449

m

+ my 14 khéi lugng phéu x6p ban dau, sach va kho, tinh bang g;
+ m 1a khdi lugng mau thudc dap lira ban dau, tinh bang g.
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Ham luong ctia PVC-CI ¢6 trong mau thude dép lira BTX-20 duoc xac dinh bang cong thic:
Z=X-Y
Trong do:
+ Z 1a ham lugng cua PVC-Cl ¢6 trong mau thude dap lira BTX-20, tinh béng %;
+ X 1a ham lugng tong ctia PVC-CI va Cy da xac dinh dugce ¢ trén, tinh bang %;
+ Y 13 ham lugng ctia Cyr da x4c dinh dugc ¢ trén, tinh bang %.
3.4. Thuc nghiém xac dinh ham lwgng PVC-CI va Cy,

Tur két qué nghién ctru ¢ cac muc 3.1; 3.2 V~é 3.3, phém nghién ctru da tién hanh tpuc nghiém,
xac dinh ham lugng PVC-CI va Cy c6 trong mau thuoc dép Itra BTX-20 cua Nga (mau thuoc dap
lfI,a BTX-20 lay o liéu phong dan phao 100 mm kicu 1944, 1’6 1969-K) va tién ha‘mh’phén tich
doi chimg véi mau BTX-20.VN do tac gia ché tao voi don phoi lidu ban dau trong thude dép Ira
BTX-20 1a 77,8% NC; 20,7% PVC-CI; 1,50% DPA va 0,05% Cyr cho ngoai khi tién hanh graphit
héa thanh pham. Két qua duoc trinh bay trén bang 3.

Bing 3. Két qud xdc dinh ham heong PVC va Cy trong thuéc ddp lira BTX-20.

T BTX-20 (Nga) BTX-20.VN Ghi chu
PVC, % Cyr, % PVC, % Cyr, % . )
1 20.29 0.04 20.34 0.02 Cac mau thuoc dﬁp Ita BTX-20
2 | 2030 0,04 20,33 0,02 | duoc thuc hién 3 lan thi nghiém
khac nhau/cung 1 mau va di€u kién
3 20,25 0,04 20,35 0,02 thi nghiém nhu nhau.
2 20,28 0,04 20,34 0,02

Bang 3 cho thay, két ~qua phan tich ham lugng PVC va Cyr ¢6 trong cac mau thuéc dép lua
BTX-20 rat chum sau mdi 1an thuc hién phéan tich. Ham lugng PVC va Cy trong mau thuoc dap
Iira BTX-20.VN c6 su sai khic so voi don phéi liéu ban dau. Piéu nay, dugc ly g1a1 rang mau
thudc déap lira BTX-20 sau khi duoc ché tao c6 thém cac thanh pham 4m va dung méi con/éte con
lai trong qué trinh ché tao. Trong khi, thanh phan cacbon graphit ciing khong thé tham thau hét
vao trong phan ttr thude dép lua thanh pham trong qua trinh graphit hoa. Nhiing nguyén nhén
trén déu dan dén thanh phan thyuc té ciia chiing c6 trong thudc phong san phim sau cung thudng
thap hon so voi don phdi liéu ban dau.

Két qua thuc nghiém dat dugc & bang 3 c¢6 thé khiang dinh qua trinh pha mau, phan tich xac
dinh ham lugng PVC va Cg 12 khoa hoc va tin cdy. P co s& dé xdy dung quy trinh, tién téi hoan
thién tiéu chuan, phuong phéap phén tich chi tiéu PVC va Cy trong thude dap lira BTX-20.

4. KET LUAN

Bai b4o da nghién ctru anh hudng cta ndng do6 axit HNOs, thoi gian, nhiét do va mé dun dén
qué trinh ngdm pha mau. Két qua da Iya chon dugc nong d¢ axit HNO3 1a khoang 60%, nhiét do
khoang 25 °C (twong tng nhiét d moi trudng), thoi gian ngdm pha miu 1a khoang 12 gié va mo
dun ngam ph4 mau khoang 30 1in. Pi x4y dung dwoc quy trinh phan tich, xac dinh ham luong
PVC va Cg c6 trong mau thudc dap lira BTX-20. Thong qua quy trinh da tién hanh thyc nghiém
xac dinh ham lugng PVC va Cg c6 trong cic mau thude dap lira BTX-20. Cac két qua, s6 lidu
phan tich 13 khoa hoc va tin cdy. Pu co s& dé tién toi hoan thién tiéu chuin, phuong phap phan
tich chi tiéu ham lugng PVC va Cy trong thude dap lira BTX-20.
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ABSTRACT

Research to determine the content of Polyvinylcloride (PVC) and Graphite (Cgyr)
in Propellant of BTX-20

Based on researching on the effects of HNO3; acid concentration, time, temperature and
modulus on the digestion process of propellant of BTX-20, a digestion process has been
developed to analyze and determine the amount of PVC and Cg. Through the established
process, experiments were conducted to analyze and determine the content of PVC and Cgyr
in samples of propellant of BTX-20 (Russia) and compared with samples of BTX-20 which
it was made by the author. The results show that the analyzed data is scientific and
reliable. Sufficient basis to progress towards perfecting standards and methods of
analyzing PVC and Cg indicators in propellant of BTX-20 to serve the evaluation and
acceptance of the product in the future.

Keywords: Propellant of BTX-20; PVC content, Cqr; Acid concentration; Temperature; Time; Module; Process.
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