102

This article is available in PDF-format, in colour, at:
http://www.wydawnictwa.ipo.waw.pl/materialy-wysokoenergetyczne/materialy-wysokoenergetyczne11_2/HEM_0181.pdf

Materialy Wysokoenergetyczne / High Energy Materials, 2019, 11 (2), 102 — 111; DOI: 10.22211/matwys/0181
ISSN 2083-0165
Copyright © 2019 Lukasiewicz Research Network - Institute of Industrial Organic Chemistry, Poland

@ ® @@ Article is available under the Creative Commons Attribution-Noncommercial-NoDerivs 3.0 license CC BY-NC-ND 3.0.
BY NC ND

Research paper / Praca doswiadczalna

Badanie wptywu rozdrobnienia azotanu(V) amonu na rozwaj
procesu detonacji amonali

Investigation of the effect of ammonium nitrate
fragmentation on the development of ammonal detonation

Jozef M. Paszula'", Justyna Dziewiagtkowska', Daniel Buczkowski?

Y Faculty of Advanced Technologies and Chemistry, Military University of Technology, 2 gen. S. Kaliskiego
Street, 00-908 Warsaw, Poland

2 Lukasiewicz Research Network — Institute of Industrial Organic Chemistry, 6 Annopol Street, 03-236 Warsaw,
Poland

*E-mail: jozef.paszula@wat.edu.pl

Streszczenie: Pomimo wielu lat poswieconych na badanie mieszaniny azotanu(V) amonu i aluminium, kompozycja
weigz cieszy sig sporq popularnoSciq miedzy innymi przez wzglgd na tatwe wytwarzanie. Amonale nalezg do
nieidealnych materiatow wybuchowych, ktorych doswiadczalne wyniki badan odbiegajq od teoretycznych.
W pracy poruszono temat wplywu rozdrobnienia gtownego sktadnika amonali — azotanu(V) amonu — na badany
parametr detonacyjny. Przy niezmiennej ilosci dodatku pytu aluminium przeprowadzono szereg pomiaréw
predkosci detonacji. W pracy wykorzystano metode cigglg stosujgc czujniki zwarciowe umieszczone w srodku
tadunku. Opracowano metodyke wyznaczenia predkosci detonacji z uzyskanych zaleznosci napiecia od czasu.
Przeprowadzono dyskusje uzyskanych wynikéw pomiarow. Sformutowano wnioski wynikajgce z badan rozwoju
procesu detonacji.

Abstract: Despite many years devoted to the study of the mixture of ammonium nitrate and aluminium, the
composition is still very popular among others because of manufacture simplicity. Ammonals belong to non-
ideal explosives whose experimental results deviate from the theoretical ones. This thesis discusses the impact
of fragmentation of the main component — ammonium nitrate — on the investigated detonation parameter. With
a constant amount of aluminium dust, a series of detonation velocity measurements were carried out. The thesis
was based on a continuous method using short-circuit sensors placed in the middle of the load. The methodology
for determining the detonation velocity from the obtained voltage-time relationships was developed. Discussions
of the obtained measurement results were carried out. Conclusions resulting from research on the development
of the detonation process were formulated.

Stowa kluczowe: ciggly pomiar, predkos¢ detonacji, rozwdj detonacji, amonale
Keywords: continuous measurement, detonation velocity, growth of the detonation process, ammonals

1. Wprowadzenie

Amonale sg to sypkie mieszaniny azotanu(V) amonu (AN, NH4NOs) i aluminium o charakterze uktadu utleniacz
— paliwo. Podstawowym procesem zachodzacym w czasie ich detonacji jest egzotermiczny rozktad AN.
Dodatkowym Zrodtem ciepta w mieszaninie jest glin, ktory reaguje z tlenem wynagradzajac straty energii zuzyte
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na podgrzanie metalu. Przy zmianie stopnia rozdrobnienia sktadnikow do wielkosci mikronowych nastgpuje
zmiana jakosciowa procesu. Gtownym procesem, ktory limituje propagacje detonacji jest dostarczajaca ciepto
reakcja utleniania glinu z powstatymi produktami rozktadu AN [1].

W pracy [2] badano wplyw rozdrobnienia AN na wyniki predkosci detonacji wytypowanych amonali
o jednakowym sktadzie. Przygotowano mieszaniny o rownej zawarto$ci procentowej poszczegoélnych
sktadnikow, réznigce si¢ jedynie wielkos$cia ziaren AN. Stosowano dwa rodzaje AN o rozdrobnieniu 0,075-
0,300 mm oraz 0,9-1,7 mm. Kompozycje elaborowano do otoczek o $rednicy 10 cm. Predkosci detonacji
mierzono za pomocg oscyloskopu i kamery z obracajacym si¢ lustrem. Wigksza wartos¢ predkosci detonacji
o okoto 1000 m/s uzyskano dla fadunkoéw z rozdrobnionym AN. Takg samg zalezno$¢ zaobserwowano rowniez
w innych badaniach [3]. AN wykorzystany w do§wiadczeniu zmielono, wysuszono w 80 °C otrzymujac materiat
o wilgotnosci ponizej 0,5% oraz przesiano na wybrane frakcje. Do przygotowanej soli dodano pyt aluminium
o zawartosci procentowej 86% Al i 1% kwasu stearynowego oraz powierzchni wilasciwej 4500 cm?/g.
Wartos$¢ predkosci detonacji zwigkszala si¢ wraz ze wzrostem rozdrobnienia.

W pracy [4] przedstawiono zmierzone predkosci detonacji dla amonali za pomocg dwoch metod: pomiaru
cigglego oraz pomiaru punktowego. Do przygotowania kompozycji uzyto rozdrobnionego AN, ktory przesiano
przez sito o rozmiarze oczek 800 um, a nastepnie wysuszono w cieplarce. Wykorzystano dwa rodzaje aluminium
w postaci proszku. Uzyskane wyniki dla amonalu pokazujg, ze wraz ze wzrostem zawartosci aluminium
w mieszaninie ro$nie predkos$¢ detonacji. Natomiast porownujgc amonal I 10% z amonal I 10% widac,
ze zmniejszenie $rednicy ziaren dodatku skutkuje obnizeniem warto$ci badanego parametru detonacyjnego.
Wzrost predkosci detonacji towarzyszacy wzrostowi zawarto$ci aluminium w badanym zakresie zmian autorzy
przypisuja wzrostowi gestosci mieszanin.

Celem pracy bylo zbadanie rozwoju procesu detonacji amonali z zastosowaniem ciaglej metody oznaczania
predkosci detonacji oraz podjeto probe okreslenia w jaki sposob predkos$é procesu ustalata si¢ w tadunku
amonalu w bezposredniej odlegtosci od pobudzacza. W przeprowadzonej analizie literatury nie znaleziono prac
badawczych wystarczajaco precyzyjnie opisujacych te zagadnienia.

2. Czes¢ doswiadczalna
2.1. Badane materiaty
2.1.1. Azotan(V) amonu

W badaniach wykorzystano AN rozdrobniony porowaty wyprodukowany przez firme¢ Yara Poland Sp. z o.0.
Wyniki przesiewania przedstawiono w tabeli 1. Wyniki badania granulometrycznego wskazuja, ze najwigkszy
udzial maja frakcje 100-300 um. Frakcje te stanowia okoto 62% masowych zmielonego AN.

Tab. 1.  Wyniki pomiaru granulometrycznego AN

Rozmiar sita [pm] Masa [g] Procent masowy [%)]
>800 8,56 0
710-800 1,50 0,31
600-710 5,60 1,14
500-600 14,50 2,95
400-500 33,36 6,79
300-400 98,16 19,98
200-300 161,31 32,84
100-200 147,00 29,93
<100 29,79 6,06
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2.1.2. Proszek aluminium

Jako paliwo uzyto proszku aluminium firmy Benda-Lutz (rys. 1) o parametrach przedstawionych w tabeli 2. Zaletg
zastosowanego rodzaju aluminium jest jego niepylaca posta¢ oraz maty rozmiar czastek aluminium. Zapobiega to
nadmiernemu rozpraszaniu si¢ substancji i umozliwia uniknigcie rozdzielania sktadnikow mieszaniny.

Rys. 1. Pyt aluminium firmy Benda-Lutz

Tab. 2.  Charakterystyka proszku aluminium Benda-Lutz DEPUVAL, niepylacy [5]

Wiasciwos¢ Jednostka Wartos¢
Numer katalogowy — 3083
1los¢ czystego Al % 99,7
Powierzchnia krycia cm?/g 29000
Pozostato$¢ na sicie 45 pm % 0,8
Srednia wielkos¢ ziarna pum 12
Gestos¢ nasypowa kg/l 0,4

2.1.3. Badane mieszaniny wybuchowe

Po rozsianiu AN do badan wybrano nastgpujace frakcje: 710-400, 400-300, 300-200, 200-100 pm.
Wprowadzono oznaczenie AN, dla porowatego AN. Mieszaning homogenizowano metoda mechaniczng
w stosunku 90/10 AN/Al poprzez wielokrotne przesiewanie przez sito o rozmiarze oczek 0,8 mm, do pelnego
ujednorodnienia badanej mieszaniny.

Przygotowano réwniez amonale zawierajace mieszaniny frakcji AN oraz aluminium (M; i Mj).
Wszystkie mieszaniny przedstawiono w tabeli 3 wraz z ich ggsto$ciami uzyskanymi metoda piknometryczna.

Tab. 3. Charakterystyka przygotowanych amonali zawierajacych 10% Al

Kompozycja Rozdrobnienie AN Gestos¢ [g/cm?)
AN, 100-200 0,93
AN 200-300 0,93
AN,3 300-400 0,89
AN,y 400-710 0,84
M, Nie rozsiany materiat 0,93
M; 200-300 (67,6%), 400-710 (22,4%) 0,89
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Materiat wybuchowy elaborowano do tub papierowych o grubosci $cianek réwnych 3,5 mm, S$rednicy
wewnetrznej 37 mm i dtugosci 200 mm. Dla kazdej kompozycji wybuchowej sporzadzono co najmniej po dwa
tadunki wybuchowe.

2.2. Metody badawcze
2.2.1. Mielenie AN i analiza granulometryczna

Materiat rozdrobniono na mniejsze ziarna przy uzyciu mtyna ultra odsrodkowego Retsch ZM 200 (rys. 2).
Szybkos¢ pracy urzadzenia ustawiono na 6000 obr/min oraz wybrano sito o wielkosci oczek 0,75 mm.
Dwustopniowy proces rozdrabniania, a takze predko$¢ obracajacego si¢ rotora zapewniaja precyzj¢
systemu. AN wpadajac do wirujacego mtyna z podajnika, pod wpltywem sily odsrodkowej trafia na zgby
rotora oraz powierzchni¢ $cinajacg sita ustawionego za nimi. Nastgpnie rozpada si¢ na mniejsze frakcje,
ktore osadzaja si¢ na $ciankach bebna [5].

Rys. 2.  Mtyn ultra od$rodkowy ZM 200

Do ustalenia profilu granulometrycznego oraz rozdzielenia materiatu na poszczegodlne frakcje uzyto aparatu
Retsch AS200 control ‘g’. Zaprogramowano urzadzenie do pracy przez 3 min, z amplituda 1,5 mm/g,
bez interwatu w kazdorazowym przesiewaniu. Do pomiaru granulometrycznego wykorzystano sita o $rednicach:
800 um, 710 pm, 600 pum, 500 um, 400 um, 300 pum, 200 pm oraz 100 pm.

2.2.2. Pomiar ciagly predkosci detonacji

Pomiar predkosci detonacji wykonano uzywajac czujnika do pomiaru ciagltego wykonanego ze skrgconego
emaliowanego drutu miedzianego ostonigtego folia metalowa. Ostonke dodano w celu zapobiegnigcia
przerwania i rozwarcia drutu podczas pomiaru. Czujnik wtozono i przymocowano w srodku tuby w taki sposob,
aby po elaboracji rurki materiatem wybuchowym, czujnik znajdowat si¢ na osi tadunku. Poczatek startowy
czujnika o dlugosci okoto 25 mm zaginano na drucie pozycjonujacym czujnik. Pozwala to uzyskac¢ poczatkowy
skok napiecia po zainicjowaniu detonacji (rys. 3).
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Rys. 3.  Czujnik — skrgcony emaliowany drut w metalowej ostonce

W celu kalibracji czujnika zwarciowego do pomiaru ciaglego przeprowadzono serie pomiardw napigcia
na czujniku zasilanym impulsem stalopradowym o jednakowej amplitudzie wynoszacej /o = 0,2 A 1 czasie
trwania 800 ps. Na rysunku 4 przedstawiono sygnaly napigcia dla czujnikéw o réznej dlugosci.
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Rys. 4.  Wykres przedstawiajacy wartosci napiecia dla czujnikow o réznej dtugosci
Na podstawie wynikow do$wiadczenia wyznaczono $rednig warto$¢ napigcia ze $rodkowej czesci przebiegu
dla kazdej dtugosci czujnika. Po sporzadzeniu wykresu zalezno$ci napigcia mierzonego na czujniku od jego

dhugosci przeprowadzono regresje liniowg uzyskanych wartosci (rys. 5). Uzyskane wspotezynniki postuzyty
w obliczeniach predkosci detonacji dla whasciwych tadunkow.

Copyright © 2019 Lukasiewicz Research Network — Institute of Industrial Organic Chemistry, Poland



Badanie wptywu rozdrobnienia azotanu(V) amonu na rozwdj procesu detonacji amonali 107

0,5
0,45
R?=0,9997
0,4
0,35
03 "
0,25

0,2

Napiecie [V]

015 -
01

0,05 .—"'

0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Diugos¢ czujnika [mm]
Rys. 5.  Wykres zaleznosci dtugos$ci czujnika od napigcia z naniesiong regresja liniowa
Rownanie prostej naniesionej na wykresie przedstawiono w rownaniu (1):
y=ax+1305510° &

Wspotezynnik kierunkowy prostej (a) zostanie wykorzystany jako wspotczynnik proporcjonalnosci napigcia do
dhugosci czujnika zwarciowego: a = 3,596-10* V/mm. Wspdtezynnik a jest rowny iloczynowi natezenia pradu
zasilajacego (Ip) oraz oporu wiasciwego uzytego czujnika wykorzystanego czujnika zwarciowego (p) [Q2/mm]:

a=lep @

2.2.3. Uktad pomiarowy do ciggtego pomiaru predkosci detonac;ji

Uktad eksperymentalny przedstawiono na rysunku 6. Zapalarka (Z) inicjuje detonacj¢ zapalnika Erg
i pobudzacza z prasowanego heksogenu flegmatyzowanego (1), ktore inicjuja detonacj¢ badanego tadunku
MW (2). Prad z zapalarki indukuje sygnat napigciowy, ktory uruchamia proces zasilania czujnika impulsem
statopradowym. Przy wykorzystaniu generatora opdznien (GO) i generatora funkcji arbitralnych (GFA)
mozliwe jest wybranie odpowiedniego momentu uruchomienia generatora impulsu statopradowego (GI).
Zmiana napiecia na czujniku (3) rejestrowana jest za pomoca oscyloskopu cyfrowego (DPO). Sygnal w postaci
cyfrowej byl zapisywany i poddawany obrobce za pomocg programu MS Excel®.
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Rys. 6.  Schemat ukladu eksperymentalnego: 1 — zapalnik i pobudzacz, 2 — tadunek badanego amonalu,
3 — czujnik do pomiaru ciggltego, 4 — indukcyjny element wyzwalajacy zasilanie czujnika i rejestracje
oscyloskopem, Z — zapalarka, GO — generator opdznien, GFA — generator funkcji arbitralnych,
GI — generator impulséw stalopradowych, DPO — oscyloskop

2.2.4. Opracowanie wynikéw pomiaru
W celu opracowania wynikow pomiaru, otrzymane rejestracje zmian napig¢cia poddano aproksymacji
sredniokwadratowej za pomocg funkcji:

Ut)=Ci 8+ Gt + Cst+ Gy + Cset ' + Cot 2+ Crt? 3)

gdzie ¢ — czas, C,-C; — wspotczynniki funkeji. Dzieki uzyskanej funkceji aproksymujacej U,(f) mozna wyznaczy¢
predkos¢ propagacji fali detonacyjnej w dowolnej chwili trwania procesu:

ds  1dU,®®

R T @

wowczas predkos¢ detonacji mozna zapisa¢ za pomocg wzoru:
D=—aMBC?+2Crt+C—Cst?— (Cot3)2 = (Crrt#)/3] %)

Na rysunku 7 przedstawiono przyktadowy przebieg rejestracji zmian napigcia na czujniku zwarciowym
wraz z aproksymacja przebiegu.
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Rys. 7.  Wykres przebiegu napigcia od czasu z naniesiong aproksymacja rejestracji dla ANp3

3. Wyniki i dyskusja wynikéw
3.1. Wyniki obliczen predkosci detonacji dla badanych frakcji AN

Uzyskane rejestracje zmian napigcia na czujnikach poddano aproksymacji sredniokwadratowej co umozliwito
obliczenie profili zmian pr¢dkosci detonacji w funkeji czasu i potozenia w tadunku. Krzywe zmian predkosci
detonacji od potozenia fali detonacyjnej w fadunku przedstawiono na rysunku 8. Poczatkowe predkosci detonacji
osiagajace wartosci 5-7 km/s sa wynikiem uzycia detonatora. W przypadku mieszaniny o najwigkszych
rozmiarach ziaren i najmniejszej gestosci moze nastgpowac szybkie rozproszenie fali uderzeniowej
od pobudzacza i w zwiazku z tym mamy do czynienia z nieznacznym wzrostem predkosci w poczatkowym
okresie rozwoju procesu detonacji. W zwigzku z mniejszg energetycznoscig amonali, predko$é fali detonacyjne;j
spada gdy dochodzi do jej propagacji w kompozycji wybuchowe;j.
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Rys. 8.  Wykres predkosci detonacji od polozenia fali detonacyjnej w tadunku w funkcji zastosowanej frakeji
zmielonego AN
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Najwigksze zmiany w badanym parametrze detonacyjnym zauwazono w przypadku mniejszych rozdrobnien
AN (ANpl i ANp2). Wartos¢ zmienia si¢ w zakresie 2-3,5 km/h, przyjmujac poczatkowe wartosci za wynik
fali detonacyjnej pochodzacej z pobudzacza heksogenowego. Gestos¢ tych dwoch kompozycji jest najwigksza.
Do 100-120 mm tadunku zaobserwowano spadek predkosci detonacji, ktory moze by¢ wynikiem odbierania
ciepta ze strefy reakcji na rzecz endotermicznych reakcji podgrzania ziaren AN i aluminium. Po osiagnigciu
minimalnej warto$ci 2 km/h, predko$¢ fali detonacyjnej przyspiesza.

Przebiegi predkosci dla amonali o wigkszych S$rednicach ziaren charakteryzuja si¢ wzgledng statoscia.
Dla rozdrobnienia ziaren 300-400 um predko$¢ osiaga maksimum 60 mm od poczatku tadunku i utrzymuje si¢
do 120 mm. Najwigksze predkosci detonacji uzyskuja kompozycje z drobnoziarnistym porowatym AN.
Interesujacym efektem jest inny charakter zmian predkosci detonacji w zaleznosci od rozdrobnienia AN.
Wraz ze wzrostem rozmiaru ziaren nastepuje szybszy spadek predkosci detonacji. Dla najdrobniejszych frakcji
minimalne predkosci osiagane sa w odleglosci okoto 120 mm, natomiast dla frakcji najgrubszych okoto 25 mm
od powierzchni inicjacji. Moze to $wiadczy¢ o szybkim tlumieniu pierwotnej przeprezonej fali detonacyjne;j.
Dyskusyjny moze by¢ efekt wzrostu predkosci detonacji w koncowej czgsci rejestracji. Zaobserwowane zjawisko
moze by¢ powodowane na przyktad przez nierownomierne rozlozenie materiatu i pojawienie si¢ gradientu
gestosci badanego materiatu wybuchowego. Dodatkowa przyczyng mogaca mie¢ wptyw na zmiany predkosci
detonacji rejestrowanej pod koniec fadunku moze by¢ sposob konstrukcji tadunku i mocowania czujnika
w osi symetrii fadunku. Biorac pod uwagg operacje mocowania czujnika do linii pomiarowej oraz manipulowanie
tadunkiem podczas uzbrajania go w bunkrze, moze nastapi¢ poruszenie czujnika i zmiana gestosci tadunku
w jego bezposrednim otoczeniu.

3.2. Wyniki obliczen predkosci detonacji dla mieszanin frakcji AN

Przebiegi predkosci detonacji dla mieszanin rozdrobnionego porowatego AN przestawiono na rysunku 9.
Krzywa zmiany predkosci detonacji dla amonalu M1 pokazuje przebieg detonacji w materiale o rozdrobnieniu
ziarna 0-800 pm. Poczatkowy spadek spowodowany jest przez odbieranie ciepta ze strefy reakcji chemicznych
na rzecz podgrzania najgrubszych ziaren AN oraz aluminium. Wzrost predkosci nastepujacy po spadku,
$wiadczy o zwigkszeniu udziatu glinu i drobnych ziaren AN w reakcjach chemicznych. Wzglednie stata predkosé
detonacji po poczatkowym okresie rozwoju detonacji zaobserwowano dla mieszaniny M3 zawierajacej frakcje
400-710 pwm oraz 200-300 pm.
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Rys. 9.  Wykres predkosci detonacji od potozenia fali detonacyjnej w fadunku dla mieszanin frakcji AN
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4. Podsumowanie i wnioski

Do zbadania wptywu wielkosci ziaren AN na przebieg rozwoju procesu detonacji, zmielono AN porowaty
oraz wykonano pomiary granulometryczne. Na ich podstawie wytypowano okreslone frakcje do przeprowadzenia
badania predko$ci detonacji. Opracowano metod¢ pomiaru z uzyciem czujnika rejestrujgcego proces w sposob
ciggly. Chcac zmierzy¢ jedynie wpltyw rozdrobnienia AN zdecydowano si¢ na uzycie w kazdej kompozycji
takiej samej ilosci procentowej aluminium niepylacego Benda-Lutz. Na wyniki pomiaru wplyw miato
rozdrobnienie AN oraz doktadno$¢ wykonania czujnika zwarciowego do pomiaru ciggltego. Ze wzgledu
na higroskopijnos¢ rozdrobnionego AN w celu uniknigcia wpltywu obecnos$ci wilgoci na wyniki pomiardw,
kazdorazowo kompozycja byta przygotowana tuz przed detonacja tadunkow.

W celu wyregulowania wskazan czujnika zwarciowego przeprowadzono jego kalibracje przeprowadzajac

serii pomiar6w napigcia na czujnikach o réznej dlugosci przy statym pradzie zasilajgcym. Pozwolito to,

przy okreslonym spadku napigcia rejestrowanym na czujniku, na okreslenie potozenia frontu fali detonacyjne;.

Dane te zostaty wykorzystane w dalszych etapach opracowania wynikow pomiarow.

Uzyskane charakterystyki napigciowe czujnika w trakcie detonacji badanych materiatow poddano aproksymacji

zaproponowang funkcja Sredniokwadratowa. Wykorzystujac uzyskang w ten sposob funkcje aproksymujaca

wyznaczono jej pochodng po czasie, co pozwolito w sposob posredni wyznaczy¢ predkos¢ detonacji z ksztattu
aproksymowanych charakterystyk napigciowych.

—  Wyznaczono charakterystyki zmian predkosci detonacji jako funkcj¢ potozenia fali detonacyjnej
w tadunku badanego MW. Wyznaczone $rednie predkosci uzyskane na koncowych odcinkach tadunkéw
postuzyty do analizy wptywu rozdrobnienia AN na rozwdj predkosci detonacji. Przeprowadzone badania
eksperymentalne pozwalajg na sformutowanie kilku podstawowych wnioskow. Metoda ciggla z uzyciem
czujnika zwarciowego pozwala na pomiar charakterystyk czasowych i przestrzennych zmian predkosci
detonacji badanych mieszanin materialtow wybuchowych.

—  Wazrost rozdrobnienia zwigksza predkos$¢ detonacji sypkich materiatow wybuchowych (amonali).

— W poczatkowym obszarze tadunku na predko$¢ propagacji procesu silny wptyw ma pobudzacz stosowany
do zainicjowania procesu.

—  Wraz ze wzrostem rozdrobnienia widoczny jest wptyw pobudzacza na wigksze glgbokosci od ptaszczyzny
pobudzenia. Moze to by¢ spowodowane wolniejszym rozpraszaniem fali uderzeniowej propagujacej si¢
w tadunku badanej mieszaniny.
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