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Pripremljeno je i analizirano devet smesa flegmatizatora sa razli¢itim masenim odnosom cerezina i stearina (CEST).
IzvrSena je flegmatizacija heksogena (RDX) razlititim tehnoloskim postupcima izabranom smesom CEST 70/30, kao i
fizi¢ko-hemijska i termohemijska karakterizacija dobijenih uzoraka flegmatizovanog heksogena. U radu su predsta-
vljeni rezultati ispitivanja pripremljenih flegmatizatora, nacin izbora smese za flegmatizaciju, tehnoloski postupci
flegmatizacije i rezultati ispitivanja uzoraka flegmatizovanog heksogena.

Kljucne reci: Nauka o materijalima, eksplozivne materije, RDX, heksogen, flegmatizovani heksogen, flegmatizacija,

cerezin, stearin.

Uvod

KSPLOZIVNA punjenja raznih oblika i dimenzija, koja

se nalaze u Cvrstom agregatnom stanju, dobijaju se teh-
nologijom nalivanja ili presovanja. Izbor odgovarajuceg
eksploziva i postupak laboracije su uslovljeni konkretnom
primenom eksplozivhog punjenja, odnosno zahtevanim
efektima dejstva odgovarajuéeg sredstva na cilju.

Flegmatizovani heksogen se najce$¢e laboriSe tehno-
logijom presovanja. Presovanjem se mogu dobiti eksplo-
zivna punjenja velike gustine i visokih vrednosti parametara
detonacije.

Da bi brizantmi eksplozivi mogli da se laboriSu tehnolo-
gijom presovanja, prethodno se vrSi njihova desenzibiliza-
cija, odnosno flegmatizacija odgovaraju¢om inertnom (vos-
kovi, polimeri) ili manje osetljivom eksplozivhom materi-
jom (TNT). Flegmatizacijom se na povrsini kristala eksplo-
ziva obrazuje tanak sloj flegmatizatora koji onemoguéava
direktan medusobni kontakt golih kristala eksploziva, te se
na taj nadin smanjuje opasnost pri manipulaciji i laboraciji,
a istovremeno se vrednosti parametara detonacije (u odnosu
na neflegmatizovani eksploziv) samo neznatno smanjuju.

Kao flegmatizatori heksogena se mogu, manje ili viSe
uspesno, koristiti razli¢ite inertne materije. Kori§¢enje veli-
kog broja razliCitih inertih flegmatizatora i njihovog razli-
itog masenog udela (najcesce 2 - 9%) u flegmatizovanim

eksplozivima uslovljeno je odredenim zahtevima i specifi¢- -

nom primenom presovanih eksplozivnih punjenja.

U naSoj zemlji flegmatizacija heksogena se razvijala i
usavr¥avala uporedo sa industrijskom proizvodnjom hekso-
gena, koja je pocela posle Drugog svetskog rata. Tako je,
uzrokovana potrebom refavanja mnastalih tehnicko-teh-
noloskih problema u proizvodnji domadeg flegmatizovanog
heksogena, nastala prva ozbiljna i vrlo detaljna studija fle-
gmatizacije heksogena sa tehnolo$kim reSenjima za proiz-
vodnju [1}. U prethodnom periodu je osvojeno viSe novih
tehnologija flegmatizacije eksploziva (u laboratorijskim,
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poluindustrijskim i industrijskim wuslovima). Ispitani su
mnogi flegmatizatori, kao i uticaj razliCitih parametara
(kvaliteta i udela ulaznih sirovina, postupka flegmatizacije,
tehnoloskih parametara procesa flegmatizacije i dr.) na
kvalitet izlaznog proizvoda i vrednosti parametara detona-
cije flegmatizovanog eksploziva.

Heksogen je u poletnim istraZivanjima flegmatizovan

~ prirodnim voskovima (koji se dobijaju ekstrakcijom iz mr-

kog uglja a {ija je temperatura topljenja niza od 100°C) -
montan [1-3] i svit [3-5], iz zagrejane vodene suspenzije. U
skladu sa rezultatima istraZivanja ove oblasti u svetu, kao
flegmatizatori su kori§¢ene polimerne materije [6] tako da
je heksogen flegmatizovan sa razli€itim masenim udelom
poliamida [7], polistirena [8,10] i polikarbonata [9,10] iz
rastvora, ¢ime se dobijala vilo dobra presvucenost kristala
RDX-a flegmatizatorom. Flegmatizacija sintetickim poli-
etilenskim voskovima, koja je istrazivana pocetkom osam-
desetih [11], zahtevala je prethodnu pripremu emulzije fle-
gmatizatora i razvoj specificne tehnologije flegmatizacije.

Krajem osamdesetih godina za flegmatizaciju su kori§-
éeni termoplastini polimeri (Kraton G 1652, Viton A, Flu-
orel i dr.). Tada je flegmatizovani heksogen presovan u po-
sebno konstruisanom alatu, uz grejanje do temperature
omekSavanja flegmatizatora [12). Paralelno je istraZivana
moguénost primene Citave palete Hoechst sintetikih vos-
kova &ija je temperatura toplijenja manja od 100°C [13].

U toku dosada$njih istraZivanja malo je ispitivan fleg-
matizator na bazi cerezina i stearina, koji je koriS¢en jo§
pedesetih godina u eksploziva A-IX-I stranog porekla.
Ovaj flegmatizator je delimi¢no ispitan u {1] a kori¥¢en je
kao dodatak u kolicini od 1% m/m (odnos komponenti fle-
gmatizatora: cerezin 50% - stearin 50%), tokom istraZivanja
granulisanih eksplozivnih smeSa na bazi heksogena, trotila i
voskova [14]. Na osnovu naSih preliminarnih analiza i po-
dataka iz literature, zakljuceno je da se u inostranim fleg-
matizovanim eksplozivima OKFOLU i GEKFOLU, koji su
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vrlo pogodni za presovanje, kao flegmatizator koristi smeSa
cerezina i stearina.

Ispitivanja, koja su prikazana u ovom radu, imaju za cilj
osvajanje novih sastava flegmatizovanih eksploziva na bazi
heksogena i smeSe cerezin-stearin.

Sirovine

Heksogen

Za flegmatizaciju je kori¥¢en prekristalisani heksogen
(RDX) domade proizvodnje. Njegove karakteristike prika-
zane su u tabeli 1.

Tabela 1. Karakteristike heksogena

Kiselost (radunata kao HNO;) 0.02%

Nerastvorno u acetonut nema

Tatka topljenja 204°C

Granulacija suvo mokro
JUS-0.600 , prolazi (%) 87 96
JUS-0.300 , prolazi (%) 65 75
JUS-0.150 , prolazi (%) 3 9

Zapreminska masa ( gldm’) 1023

Priprema, karakterizacija i izbor smeSe cerezina i stearina
SmeSe su pripremljene meSanjem stearina i cerezina
elektromagnetskom meSalicom, u istoplienom stanju, na
odgovarajuéoj temperaturi [15], bez prisustva drugih hemij-
skih reagenasa. Polaznim komponentama i svim smeSama
cerezina i stearina (CEST) odredene su temperature omek-
Savanja (f,,) i kapanja (fis;) Da standardnoj aparaturi po
Ubbelohdeu uz koriéenje uljanog kupatila. Sastavi smesa i
eksperimentalno dobijene temperature su date u tabeli 2.

Tabela 2. Temperature omek¥avanja i kapanja — eksperimentalne

vrednosti
Oznaka smeSe SadrZaj SadiZaj 3;?11:;:32%2 Temperafura
cerezina (%) |stearina (%) °C) kapanja (°C)
CEST 90/10 90 10 69.0 78.0
CEST 80/20 80 20 69.0 79.0
CEST 70/30 70 30 69.0 80.5
CEST 60/40 60 40 71.0 79.5
CEST 50/50 50 50 61.0 72.0
CEST 40/60 40 60 55.0 60.5
CEST 30/70 30 70 53.0 57.5
CEST 20/80 20 80 53.0 57.0
CEST 10/90 10 90 54.5 57.5
- Cist cerezin - 70.0 88.0
- - Cist stearin 56.0 60.0

Na sl.1 predstavljena je zavisnost karakteristi¢nih tempe-
ratura u funkciji promene sadrZaja cerezina.
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Slika 1. Zavisnost ?,, i f,,, od sastava CEST-a

Pri izboru smeSe za flegmatizaciju heksogena, pored
temperatura omekSavanja i kapanja, analizirani su i IR

spektri i DSC termogrami pripremljenih smeSa. Dobijeni
parametri su uporedeni sa rezultatima ispitivanja flegmati-
zatora izolovanog iz flegmatizovanog eksploziva OKFOLA,
koji je poshuZio kao model.

Na sL.2 prikazani su IR spekitri cerezina i stearina. snim-
ljeni na IR spektrofotometru Perkin-Elmer M-783.
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Slika 2. IR spektri za: C- cerezin, S- stearin

Uporedivanjem karakteristiénih, dobro izraZenih pikova,
moZe se uotiti da su za cerezin i stearin zajednicki pik I,
koji se nalazi izmedu 3000 cm™ i 2800 cm™ i pik III, na
1460 cm™. Pik na 1700 cm™ (obeleZen sa II ) prisutan je
samo kod stearina.

Za sve smeSe cerezina i stearina, kao i za uzorak fleg-
matizatora izolovanog iz OKFOLA, snimljeni su IR spekri.
Njihovom analizom se uo¢ava da intenzitet pika III raste, a
pik postaje oftriji sa porastom masenog udela cerezina u
smesi. Ukoliko je sadrZaj cerezina 50% m/m i manji, pik III
je manji od pika II (koji zbog sve veCeg masenog udela
stearina postaje sve izraZeniji). Uporedivanjem relativnog
intenziteta pikova razli¢itih smesa kvalitativno je obraden
skup IR spektara.

Na s1.3, koja ilustruje "metodu” eliminacije smesa na os-
novu sli¢nosti IR spektara, prikazana su tri karakteristina
spektra.
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Slika 3. IR spekiri za: a) sme¥u cerezin-stearin 70/30, b) flegmatizator iz
OKFOILA, c) smedu cerezin-stearin 20/80

Kao model je kori§¢en IR spektar flegmatizatora iz
OKFOLA- na slici 3 obeleZen sa b; kao primer dobrog sla-
ganja (gotovo isti relativni odnos pikova Il i III kao za fle-
gmatizator iz OKFOLA) predstavljen je IR spektar a -
CEST 70/30; kao ilustracija postojanja vece razlike u od-
nosu na flegmatizator iz OKFOLA prikazan je IR spektar ¢
- CEST 20/80.
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Za sve uzorke uradena je i termohemijska analiza na
aparatu DSC-4 Perkin-Elmer. Uporedeni su oblik i karakte-
ristitne temperature dobijenih DSC termograma. Na slika-
ma 4, 5 1 6 su prikazani DSC termogrami za CEST 70/30,
flegmatizator iz OKFOLA i CEST 20/80.

Analizom podatka iz tabele 2; IR spektara i DSC termo-
grama za sve pripremljene smeSe [15], moZe se uocm sle-
dece:

- SmeSe sa masenim udelom cerezina od 60-90% imaju
medusobno priblizno jednake temperature omekSavanja i
temperature kapanja (na s1.1 one Cine “plato” obe krive).
Posto su ove vrednosti niZe od temperature kljudanja vo-
de, smese su pogodne za proces flegmatizacije iz zagre-
jane vodene suspenzije.

- IR spektru flegmatizatora iz OKFOLA su, ukoliko se po-
redi odnos intenziteta p1kova na 1460 cm™ i 1710 cm™,
vrlo sli¢ni IR spektri smesa koje sadrze od 60-80% m/m
cerezina,

- Po obliku i karakteristi¢nim temperaturama DSC termo-
grama flegmatizatoru iz OKFOLA najviSe odgovaraju
smese sa masenim udelom cerezina od 50-70%.

Na osnovu prethodne analize i podataka iz [1] za fleg-
matizaciju heksogena je odabrana sme$a koja sadrzi 70%
m/m cerezina i 30% m/m stearina , a koja je oznaCena skra-
¢enicom CEST 70/30.

Tehnoloski postupci flegmatizacije
Heksogen je flegmatizovan flegmatizatorom CEST
70/30 koji sadrZi 70% m/m cerezina i 30% m/m stearina,
postupkom iz vodene suspenzije i pos-tupkom iz
rastvaraca.

o - - .o .
e mea ) Uzotci flegmatizovanog heksogena, dobijeni
PN RATE Ao deatmie razli¢itim postupcima flegmatizacije, u daljem
B F e nii soes tekstu su obeleZeni kao u tabeli 3.
: e aadty y( /ﬂ\/ awoan
’ Tabela 3. Nadin ozna¢avanja uzoraka
2 oam .
S / Oznaka
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PSS — heksogena
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Slika 4. DSC termogram za sme¥u cerezin-stearin 70/30 iz. vodene suspenzije uz
S . i saponifikaciju stearina, hladenje - FH-C
es . : . ulivanje hladne vode u suspenziju
FLEGMATIZATOR I7 OKFODLA II GR. iz organskog rastvarada -
oo 7w hloroforma, bez regeneracije FH-D
SCAN RATEs T 30,650 dog/nin rastvarada, hladenje - ulivanje
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(e a1 yaxe 51,38 oy PRV SR
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g s l suspenzije. Varijante ovog postupka su dva nacina
2 | 4 hladenja (kroz omota& suda za flegmatizaciju i di-
% f v rektmim ulivanjem bladne vode u suspenziju) sa i
i‘ bez saponifikacije dela flegmatizatora neposredno
] pre procesa flegmatizacije.
Sema aparature u kojoj je vrSena flegmatizacija
heksogena iz vodene suspenzije (FH-A, FH-B i
i | FH-C) data je na slici 7.
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Slika 5. DSC termogram za flegmatizator iz OKFOLA
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Slika 6. DSC termogram za sme¥u cerezin-stearin 20/80

124,70
nse.

Slika 7. Aparatura za flegmatizaciju heksogena: 1- meSalica,
2- odbojnik, 3*- a) ulaz pare, b) izlaz vode, 4% a) izlaz
kondenzata, b) ulaz vode, 5- ventil za ispustanje FH

*a- grejanje suspenzije, b- hladenje suspenzije
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Flegmatizacija je vrSena na temperaturi 90+2°C uz inten-
zivno meSanje pri odnosu faza te¢no - &vrsto 3:1. Nakon za-
viSenog procesa flegmatizacije (15 min na t=90+2°C), sus-
penzija je hladena vodom t~15°C kroz omotad ili direktnim
ulivanjem u reaktor, do t-40°C, nakon &ega je ispustena na
nu¢ sud.

IzvrSena je i flegmatizacija heksogena iz hloroforma kao
organskog rastvaraca. Organski rastvara¢ je, pored ostalih,
trebao da ispuni sledeée uslove: -

- da dobro rastvara flegmatizator (cerezin, stearin) a dane
rastvara heksogen;

"~ da ima temperaturu kljutanja niZzo od temperature omek-
Savanja flegmatizatora (<69°C) da ne bi doglo do toplje-
nja flegmatizatora;

- da je netoksian i nezapaljiv pri konkretnim uslovima
rada.

Uzorak flegmatizovanog heksogena oznalen sa FH-D
dobijen je u jednostavnoj aparaturi koju je ¢inio laborato-
rijski reaktor zapremine 2dm’ na koji su postavljena Setiri
montazna metalna odbojnika, elektri¢na propelerska mesa-
lica i specijalno pripremljeno grejno telo. Flegmatizacija je
vr$ena na t=60+1°C uz otparavanje hloroforma (temperatu-
ra klju¢anja hloroforma ~ 62°C) bez regeneracije, na atmos-
ferskom pritisku, pri odnosu faza te¢no - &vrsto 3:1, sa za-
datim procentom flegmatizatora od 4%.

Karakteristike flegmatizovanog heksogena
Uzorcima flegmatizovanog heksogena odredene su fizi-
&ko-hemijske i termohemijske karakteristike i osetljivost
na udar [15].

Fizicko-hemijske karakteristike flegmatizovanog heksogena

Podaci za sadrzaj flegmatizatora, sadrZaj vlage i zapre-
minsku masu, odredene prema vaze¢em standardu, za uzor-
ke flegmatizovanog heksogena prikazani su u tabeli 4.

Tabela 4. Fizitko-hemijske karakteristike flegmatizovanog heksogena

Karakteristika FH-A FH-B | FH-C | FH-D
sadrzaj flegmatizatora (%) 3.10 2.27 3.21 3.08
sadrzaj viage (%) 0.01 001 | 001 | 0.01
zapreminska masa (g/dm’) 821.66 | 809.33 | 779.1 | 786.00

Rezultati granulometrijske analize (uradene na izabranim
sitima) dati su u tabeli 5. ’

Tabela 5. Granulometrijski sastav flegmatizovanog heksogena

Otvor sita (um) |1200] 800 | 560 | 315 | 160 | 100 | 71
"o | 0 {325]31.62] 60.80 43 0
FE-A T 505 [ 5487 19567 998] "100] ©
HE o} 0 |2.03| 14.12 | 70.73 12.9 0
I - B Rl e B B L] SRR 0
FH-B tk - 2.03 | 16.15 | 86.88 99.8 100
e 0| 0 [560l2sd0 Ja3ss | 214l of o
vk | - |s60f 3400 7762 990 99]100.00
‘o | 0 |683]4844 | 30.62 5.0 0,
5 T R Il sl Bty g S 0
FED o653 [ 5527 ["6a0 | "90.8] 100
Napomena: o - ostaje na situ (% m/m) ; k - kumulativni prikaz istog
(% m/m)

Krive raspodele frakcija i kumulativne krive za flegma-
tizovane eksplozive su date na slikama 8-11.
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Slika 8. Granulometrijski sastav FH-A
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Slika 11. Granulometrijski sastav FH-D

Termohemijska ( DSC ) analiza flegmatizovanog
heksogena
Svi flegmatizovani eksplozivi su ispitani pomoéu DSC
analize radi odredivanja kompatibilnosti eksploziva i fleg-
matizatora i termohemijske stabilnosti dobijenih sastava.
DSC termogrami flegmatizovanih eksploziva su prikazani
na slikama 12-185.
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15,00

Karakteristiéni podaci DSC termograma su dati u ta-

beli 6.

Tabela 6. Karakteristi&ne tatke DSC-termograma

Karakteristika RDX | FH-A | FH-B | FH-C | FH-D
tacka topljenja (°C) 203.57 | 204.10 | 203.98 | 204.40 | 203.92
max pika (°C) 204.86 | 205.18 1 204.99 | 205.56 | 205.02
temp. dekompozic. (°C) 221.41]218.391215.31 | 215.87 | 217.23
min pika (°C) 241.63 | 241.68 | 239.48 | 239.56 | 242.65

UZORAK 1
Wh 0.99 mg
SCAN RATE: 10,00 deg/min
R MAX EGS.VXB
A
g PEAK FROMr 262, O3
. T 207, §1
UNSET: 204, t
CAL/GRAM: 52,79
PEAK FROMy 207. 49
Tih 255.88
7] ONSET: 18.39
o R+ CAL/GRAMs 620, 43
~
2 |l———————— L -
£ ! X\
' Mty 243,68
0,00 - .
5% 0.5 T80 00 L ) o) Baw o
N FILEGSAVE 04 TEMPERATURE (C) osc
DATE: 9B/11/07  TIME: 0941

Slika 12. DSC termogram za FH-A

Rezultati DSC analize pokazuju da je sme$a cerezina i
stearina kompatibilna sa heksogenom i da su dobijeni sas-
tavi stabilni. Njihova stabilnost je ogranifena termohemij-
skom stabilno§¢u kristalnog heksogena.

Osetljivost na udar

Osetljivost na udar ispitivana je metodom BAM-Julius-
Peters sa tegom.od 5 kg. Dobijeni rezultati su prikazani u
tabeli 7.

Tabela 7. Osetljivost na udar flegmatizovanog heksogena

UZORAK 2
Wi 1.04 mg
SCAN RATEs  10.00 deg/min MAX: 204,88
A
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Slika 13. DSC termogram za FH-B
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Slika 14. DSC termogram za FH-C
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UZORAK 3
Wy 0.95 mg
SCAN RATE:  10.00 dag/min
HAXs 208, 02

PEAK FROM; 200,88
0: 207.9

ONSET: 203,92

CAL/GRAMs  28.78

ENDO>

PEAK FROM: 207,68
TD: 256.27

ONSET: 217,23

400 CAL/GRAM, ~353. 77

MCAL/SEC

a.00 £
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N FILE: QSAVE. D4
DATE: 96/11/08 TIME: D7:54

Slika 15. DSC termogram za FH-D

TEMPERATURE (O

MINe 242,85

o 280,00

osc

.. Visina pada tega mase 5 kg
Uzorak Reakeija 10cm | 15cm | 20cm | 30cm | 40cm
bez reakcije 5 3 2 1
FH-A sagorevanje 1 2 2 1
eksplozija 0 1 2 4
bez reakcije 4 3 2
FH-B sagorevanje 1 0 0
eksplozija 1 3 4
bez reakcije 4 1
FH-C sagorevanje 1
eksplozija 1 3
bez reakcije 4 1
FH-D sagorevanje 2 2
eksplozija 0 3
Zakljucak

Pripremljeno je devet sme$a cerezina i stearina sa razli-
&itim masenim odnosom komponenti. Uradena je IR i DSC
analiza smeS$a a dobijeni rezultati su uporedeni sa podacima
za flegmatizator izolovan iz flegmatizovanog eksploziva
OKFOL, strane proizvodnje.

Na osnovu analize rezultata ispitivanja smesa CEST,
izabrana je sme3a sastavljena od 70% m/m cerezina i 30%
m/m stearina (CEST 70/30), definisani su tehnoloski para-
metri flegmatizacije i izvr¥ena je flegmatizacija heksogena
razli¢itim tehnoloskim postupcima, sa udelom flegmatizato-
ra od 4%.

Prema rezultatima fizi¢ko-hemijskih i termohemijskih
ispitivanja i osetljivosti na udar, najbolje flegmatizovani
(najmanje osetljivi) uzorci, u odnosu na ¢ist heksogen, do-
bijeni su flegmatizacijom iz vodene suspenzije (FH-A) i iz
vodene suspenzije uz delimi¢nu saponifikaciju flegmatiza-
tora (FH-C).

Rezultati analize sadrZaja flegmatizatora pokazuju da
uzorci FH-A, FH-C i FH-D (flegmatizovan iz organskog ra-
stvarada - hloroforma) imaju pribliZno isti sadrzaj flegmati-
zatora. Kod uzorka FH-D nije, za razliku od prva dva uzor-
ka, dobijena o€ekivana osetljivost na udar. Pretpostavlja se
da razlog vece osetljivosti uzorka FH-D moZe biti nerav-
nomerni raspored flegmatizatora po frakcijama, postojanje
potpuno nepresvuéenih kristala i frakcija sa nagomilanim,
nevezanim flegmatizatorom.

DSC analiza pokazuje da su ispitivani flegmatizovani
eksplozivi termi¢ki stabilni, a njihova stabilnost je ograni-
¢ena termi¢kom stabilno$¢u &istog heksogena.
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Granulacija svih uzoraka flegmatizovanog heksogena je

zadovoljavajuca - nema frakcija ispod 100 um i iznad 1200 '

Zapreminska masa, koja je ujednacena za sve uzorke
flegmatizovanog heksogena, odgovara standardu za fleg-
matizovani heksogen. _

Rezultati ispitivanja dobijenih uzoraka, koji su flegmati-
zovani razliditim tehnoloskim postupcima, pokazuju da bu-
duca istrazivanja flegmatizovanih eksploziva na bazi hek-
sogena i smeSe cerezin-stearin treba bazirati na tehnoloS-
kom postupku flegmatizacije iz zagrejane vodene suspen-
zije (sa ili bez saponifikacije flegmatizatora) i proSiriti ih is-
traZivanjem mogucnosti flegmatizacije oktogena smeSom
cerezin- stearin. '
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