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摘　要　采用四因素、三水平的方法研究了过碳酰胺分子合成中物料比、反应温度、反应时间、稳定剂的种类
对合成收率的影响，获得了合成的最佳工艺条件。在最佳合成条件下，测得过碳酰胺的产率可达到９９％，活性
氧含量最高可达到１７５％。通过热分析方法研究了过碳酰胺分子热稳定性。研究表明，温度超过６５℃过碳
酰胺含量和含氧量均迅速下降。利用Ｘ射线单晶衍射仪测定了其晶体结构，使用Ｄｉａｍｏｎｄ软件解析出过碳酰
胺分子的三维空间超分子结构及其氢键的连接方式。
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过氧尿素 （ＵｒｅａＰｅｒｏｘｉｄｅ），简写为 ＵＰ，又称过碳酰胺，是过氧化氢和尿素的加合物
（ＣＯ（ＮＨ２）２·Ｈ２Ｏ２，Ｍｒ＝９４０７）。其水溶液稳定性好，兼有过氧化氢和尿素的性质，在水中能缓慢放出
Ｏ２气，作用时间长，在一定的条件下控制氧气产生的速度，则可用于医院急救的供氧源，作为供氧剂；过
碳酰胺有较强的去污能力，可用作漂白剂；０７５％过碳酰胺水溶液还可抑制细菌与霉菌的生长，残留无
刺激，可用作杀菌剂；过碳酰胺还可用作打印油墨中的催干剂，提高打印效果及质量［１４］。

过碳酰胺是高附加值精细化工产品，相关的生产文献报道较多。谭淑珍等［５］报道在ｎ（尿素）∶ｎ（过
氧化氢）＝１∶１４，反应温度为３０℃，反应时间４０ｍｉｎ条件下，过碳酰胺的产率为７７％；刘立华等［６］报道

ｎ（尿素）∶ｎ（过氧化氢）＝１∶１３，反应温度３０℃，反应时间４０ｍｉｎ，过碳酰胺的产率为８７３２％。大多数
文献中过碳酰胺合成的产率在７５％～９５％之间，但适宜的工艺条件说法不一［７１４］。近年来的研究主要

集中在过碳酰胺作为环境友好的氧化剂在烯烃、芳香化合物等氧化反应领域的应用［１５２１］。本文通过正

交试验极差分析的方法得出了过碳酰胺合成（产率、活性氧含量）的最优条件，过碳酰胺的产率为９９％，
活性氧含量最高可达到１７５％。

对于过碳酰胺分子的晶体结构研究，Ｌｕ等［２１］在１９４１年提出了过碳酰胺分子中的氢键一半用于连
接分子，另一半用于形成折叠态。Ｄｏｂａｄｏ等［２２］在１９９８年利用ＭＰ２和ＤＦＴ量子力学法计算了 ＵＰ的环
状化合物结构。到目前为止，尚无过碳酰胺分子三维空间立体结构研究的相关报道。为此，我们通过

ＢｒｕｋｅｒＳｍａｒｔＡＰＥＸＩＩＣＣＤ仪器测得过碳酰胺的晶体结构，使用Ｄｉａｍｏｎｄ软件解析出过碳酰胺分子的三
维空间立体结构。由于过碳酰胺受热易分解，不利于运输和储存，因此，我们采用了热分析的方法对其

热稳定性进行了研究。

１　实验部分

１．１　仪器和试剂
ＪＡＳＣＯＦＴ／ＩＲ４８０型傅里叶变换红外光谱仪（日本 ＪＡＳＣＯ公司），ＫＢｒ压片，波数 ４００～

４０００ｃｍ－１）；ＢｒｕｋｅｒＡＸＳＳＭＡＲＴＡＰＥＸＩＩＣＣＤ型Ｘ射线单晶衍射仪（德国ＢｒｕｋｅｒＡＸＳ公司）；Ｘ射线粉
末衍射仪（ＰＸＲＤ，德国ＢｒｕｋｅｒＡＸＳ公司）。尿素（开原化学试剂厂），过氧化氢３０％（质量浓度）（天津
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市科密欧化学试剂有限公司），酒石酸（ＴＡ，沈阳市化学试剂厂），ＥＤＴＡ（阿拉丁化学品公司），高锰酸钾
（沈阳化学试剂厂），草酸钠（沈阳天源化工有限公司），９８％浓硫酸（天津市科密欧化学试剂有限公
司），冰醋酸（广东光华化学厂有限公司），碘化钾（天津市大茂化学试剂厂），钼酸铵（北京化工厂），五

水合硫代硫酸钠（阿拉丁化学品公司），十二烷基磺酸钠（阿拉丁化学品公司）。上述试剂均为分析纯试

剂。三聚吡唑硼酸钾（ＴＰ，实验室合成，纯度９８％）。
１．２　实验方法

在２００ｍＬ烧杯中，加入一定量的尿素，缓慢加入相应量的过氧化氢，控制反应温度。待尿素完全溶
解后，加入少量稳定剂，搅拌３０ｍｉｎ。加入少量包膜剂（十二烷基磺酸钠），搅拌５ｍｉｎ后反应结束。将产
物放入冰水浴中冷却３０～４０ｍｉｎ，得白色糊状固液混合物。抽滤，得白色粉末状结晶固体，在３０℃的烘
干器中烘干，即得到成品。

１．２　工艺流程
工艺流程如Ｓｃｈｅｍｅ１所示。

Ｓｃｈｅｍｅ１　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｐｒｏｃｅｓｓｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ

１．３　分析方法
１．３．１　高锰酸钾滴定测活性氧含量　参考文献［６］，准确称取１００ｍｇ样品置于５０ｍＬ小烧杯中，加入
少许蒸馏水使之溶解，加入５ｍＬ１∶１硫酸，混合均匀后，用已知浓度的高锰酸钾溶液滴定，至样品溶液
微显浅紫色１～２ｍｉｎ即可。每毫升００２ｍｏｌ／Ｌ高锰酸钾溶液相当于０８ｍｇ的活性氧。
１．３．２　过碳酰胺含量测定　参考文献［６］，准确称取１００ｍｇ样品置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入２５ｍＬ蒸
馏水使之溶解，加入５ｍＬ冰醋酸，混合均匀后加入１５ｇ碘化钾和１滴钼酸铵试液，密闭并置于阴暗处
放置１０ｍｉｎ，用００５０ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸钠溶液滴定游离的碘，接近终点时加入３ｍＬ淀粉指示剂，溶液呈
无色。每毫升００５ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸钠溶液相当于３１ｍｇ过碳酰胺。
１．４　Ｘ射线单晶结构测定

选择晶体大小为０２４ｍｍ×０４８ｍｍ×０５４ｍｍ的化合物分别在 ＢｒｕｋｅｒＳｍａｒｔＡＰＥＸＩＩＣＣＤ仪器
上、ＭｏＫα光源（λ＝００７１０７３ｎｍ）、室温下收集单晶的衍射数据。对于化合物过碳酰胺，共收集到
２３７３个衍射点，，其中独立衍射点５４２个，强点４１９个（Ｉ＞２σ（Ｉ））用于结构解析。衍射强度数据经 Ｌｐ
因子校正，晶体结构由直接法和差值Ｆｏｕｒｉｅｒ合成法解出。对所有非氢原子坐标和各向异性温度因子进
行全矩阵，最小二乘法修正，氢原子（不包括水分子上的氢原子）坐标由理论加氢程序确定，水分子上的

氢原子坐标通过查傅里叶图确定。所有计算均用ＳＨＥＬＸ９７程序在Ｐｅｎｔｉｕｍ（Ⅲ）ＰＣ计算机上进行。化
合物的晶体学参数列于表１，其键长和键角列于表２，化合物的分子结构及氢键图用 Ｄｉａｍｏｎｄ３．２程序
绘制。（ＣＣＤＣ：１４３７３０５）

表１　化合物晶体学及精修数据
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｒｙｓｔａｌｌｏｇｒａｐｈｉｃｄａｔａｏｆｔｈｅｃｏｍｐｌｅｘ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ

Ｆｏｒｍｕｌａ ＣＨ６Ｎ２Ｏ３ Ｄｃ １．４４８
Ｆｏｒｍｕｌａｍａｓｓ ９４．０８ Ｃｒｙｓｔａｌｓｉｚｅ／ｍｍ３ ０．２４×０．４８×０．５４
Ｃｒｙｓｔａｌｓｙｓｔｅｍ Ｃｒｙｓｔａｌｓｙｓｔｅｍ Ｆ（０００） ２００
Ｓｐａｃｅｇｒｏｕｐ Ｐｂｃｎ（Ｎｏ．６０） μ（ＭｏＫα）／ｍｍ ０．１４１

　Ｃｏｎｔｉｎｕｅｄｏｎｎｅｘｔｐａｇｅ
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　ｃｏｎｔｉｎｕｅｄｆｒｏｍｐｒｅｖｉｏｕｓｐａｇｅ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ

ａ／ｎｍ ４．８３５５（７） θ／（!） ３．１５ｔｏ２８．４１
ｂ／ｎｍ １２．９１８３（１８） Ｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｓ ２３７３
ｃ／ｎｍ ６．９１０４（１１） Ｉｎｄｅｐｅｎｄｅｎｔ ５４２（４１９）
α／（!） ９０ Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ４２
β／（!） ９０ Δρ／（ｅ·ｎｍ－３） ０．１０４ａｎｄ－０．１０６
γ／（!） ９０ Ｒ１（Ｒ１ａｌｌｄａｔａ） ０．０２９８（０．０４１６）ａ

Ｖ／ｎｍ３ ４３１．６７（１１） ｗＲ２（ｗＲ２ａｌｌ） ０．０８５８（０．０９５０）ａ

Ｚ ４ Ｇｏｏｄｎｅｓｓｏｆｆｉｔ １．０４０

　　ａ．ｂａｓｅｄｏｎａｌｌｄａｔａ．

表２　化合物过碳酰胺的主要键长和键角

Ｔａｂｌｅ２　Ｂｏｎｄｌｅｎｇｔｈｓａｎｄａｎｇｌｅｓｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ

Ｂｏｎｄｌｅｎｇｔｈｓ／ｎｍ Ｂｏｎｄａｎｇｌｅｓ／（°）

Ｃ（１）—Ｏ（１） ０．０１２５４２（１８） Ｏ（１）—Ｃ（１）—Ｎ（１）＃１ １２１．０５（８）
Ｃ（１）—Ｎ（１） ０．０１３２７１（１３） Ｏ（１）—Ｃ（１）—Ｎ（１） １２１．０５（８）
Ｃ（１）—Ｎ（１）＃１ ０．０１３２７１（１３） Ｎ（１）＃１—Ｃ（１）—Ｎ（１） １１７．９１（１５）
Ｏ（２）—Ｏ（２）＃２ ０．０１４６０９（１９）

　　Ｓｙｍｍｅｔｒｙｃｏｄｅ：＃１：－ｘ＋１，ｙ，－ｚ＋１／２；＃２：－ｘ，ｙ，－ｚ＋１／２．

２　结果与讨论

２．１　反应条件的筛选
为了确定合成过碳酰胺产率及活性氧含量的最佳工艺条件，通过单因素试验得到各因素的最佳值，

根据单因素试验结果设计正交试验Ｌ９（３
４）。试验因素水平见表３，过碳酰胺产率直观分析见表４，活性

氧含量的直观分析见表５。

表３　过碳酰胺产率正交试验因素水平
Ｔａｂｌｅ３　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｆａｃｔｏｒｌｅｖｅｌｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｙｉｅｌｄ

Ｎｏ． １ ２ ３ ４

Ｆａｃｔｏｒ Ｒａｔｉｏ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ Ｔｉｍｅ Ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ
Ｌｅｖｅｌ１ ０．６５∶１ ３０ ３０ ＴＡ
Ｌｅｖｅｌ２ ０．７０∶１ ３５ ３５ ＥＤＴＡ
Ｌｅｖｅｌ３ ０．７５∶１ ４０ ４０ ＴＰ

表４　影响过碳酰胺产率正交试验结果的极差分析
Ｔａｂｌｅ４　Ｒａｎｇｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｙｉｅｌｄｓ

Ｎｏ．
Ｆａｃｔｏｒｓ

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
Ｒａｔｉｏ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ Ｔｉｍｅ／ｍｉｎ Ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ

Ｙｉｅｌｄ／％

１ ０．６５∶１ ３０ ３０ ＴＡ ９４．８７
２ ０．６５∶１ ３５ ３５ ＥＤＴＡ ９１．６５
３ ０．６５∶１ ４０ ４０ ＴＰ ９６．８２
４ ０．７０∶１ ３０ ３５ ＴＰ ９３．５３
５ ０．７０∶１ ３５ ４０ ＴＡ ９４．４７
６ ０．７０∶１ ４０ ３０ ＥＤＴＡ ８９．３０
７ ０．７５∶１ ３０ ４０ ＥＤＴＡ ９８．２３
８ ０．７５∶１ ３５ ３０ ＴＰ ９４．８９
９ ０．７５∶１ ４０ ３５ ＴＡ ８９．９３

　Ｃｏｎｔｉｎｕｅｄｏｎｎｅｘｔｐａｇｅ
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　ｃｏｎｔｉｎｕｅｄｆｒｏｍｐｒｅｖｉｏｕｓｐａｇｅ

Ｎｏ．
Ｆａｃｔｏｒｓ

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
Ｒａｔｉｏ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ Ｔｉｍｅ／ｍｉｎ Ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ

Ｙｉｅｌｄ／％

Ｋ１ｊ ２８２．４７１ ２８５．７５９ ２７７．２９９ ２２９．５９
Ｋ２ｊ ２７７．２９９ ２８０．１１９ ２７９．１８０ ２２１．１８１
Ｋ３ｊ ２８１．５２９ ２７５．４２１ ２８４．３４９ ２１９．４１１
ｋ１ｊ ９４．１５７ ７１．９６７ ７２．６１０ ７６．５３０
ｋ２ｊ ９２．４３３ ７１．６９０ ７１．１００ ７３．７２７
ｋ３ｊ ９３．８４３ ７９．７３７ ７９．６８３ ７３．１３７
Ｒｊ １．７２４ ３．４４６ ５．０１４ ２．１９３
Ｏｒｄｅｒ Ｃ＞Ｂ＞Ｄ＞Ａ

Ｏｐｔｉｍａｌｌｅｖｅｌ Ａ３ Ｂ３ Ｃ３ Ｄ１
Ｏｐｔｉｍａｌｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ Ａ３Ｂ３Ｃ３Ｄ１

　　 三个因素的优水平组合 Ａ３Ｂ３Ｃ３Ｄ１为本试验的最优水平组合，即合成过碳酰胺产率的最优工艺条
件为原料摩尔比０６５∶１，温度４０℃，反应时间４０ｍｉｎ，酒石酸作为稳定剂。测得过碳酰胺产率为９９％。

表５　影响含氧量正交试验结果的极差分析
Ｔａｂｌｅ５　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｒａｎｇｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｏｘｙｇｅｎｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ

Ｎｏ．
Ｆａｃｔｏｒｓ

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
Ｒａｔｉｏ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ Ｔｉｍｅ／ｍｉｎ Ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ

Ｙｉｅｌｄ／％

１ ０．６５∶１ ３０ ３０ ＴＡ １７．６
２ ０．６５∶１ ３５ ３５ ＥＤＴＡ １５．０４
３ ０．６５∶１ ４０ ４０ ＴＰ １７．６
４ ０．７０∶１ ３０ ３５ ＴＰ １７．２
５ ０．７０∶１ ３５ ４０ ＴＡ １７．２
６ ０．７０∶１ ４０ ３０ ＥＤＴＡ １７．６
７ ０．７５∶１ ３０ ４０ ＥＤＴＡ １８．５６
８ ０．７５∶１ ３５ ３０ ＴＰ １７．０４
９ ０．７５∶１ ４０ ３５ ＴＡ １６．４
Ｋ１ｊ ５０．２４０ ５１．３６０ ５２．２３９ ５１．２０１
Ｋ２ｊ ５２．０００ ４９．２８１ ４８．６３９ ５１．２０１
Ｋ３ｊ ５２．０００ ５１．６００ ５３．３６１ ５１．８４０
ｋ１ｊ １６．７４７ １７．７８７ １７．４１３ １７．０６７
ｋ２ｊ １７．３３３ １６．４２７ １６．２１３ １７．０６７
ｋ３ｊ １７．３３３ １７．２００ １７．７８７ １７．２８０
Ｒｊ ０．５８６ １．３６０ １．５７４ ０．２１３
Ｏｒｄｅｒ Ｃ＞Ｂ＞Ａ＞Ｄ

Ｏｐｔｉｍａｌｌｅｖｅｌ Ａ３ Ｂ２ Ｃ３ Ｄ３
Ｏｐｔｉｍａｌｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ Ａ３Ｂ２Ｃ３Ｄ３

　　３个因素的优水平组合Ａ３Ｂ２Ｃ３Ｄ３为本试验的最优水平组合，即活性氧含量的最优工艺条件为原料
摩尔比０７５∶１，温度３５℃，反应时间４０ｍｉｎ，三聚吡唑硼酸盐作为稳定剂。测得活性氧含量为１７５％。
２．２　晶体结构

Ｘ射线晶体学研究表明，化合物是由尿素和过氧化氢两部分构成，见图１。过碳酰胺分子之间通过
氢键连接，化合物存在 ２种类型的氢键：１）  幆Ｏ Ｈ Ｏ，  幆Ｏ２ Ｈ２ Ｏ１；２）  幆Ｎ Ｈ Ｏ，  幆Ｎ１ Ｈ１Ａ Ｏ２；
 幆Ｎ１ Ｈ１Ｂ Ｏ２；分子通过  幆Ｏ２ Ｈ２ Ｏ１和  幆Ｎ１ Ｈ１Ａ Ｏ２氢键连接成无限一维链状结构，见图２。进一

步再通过  幆Ｎ１ Ｈ１Ｂ Ｏ２将链状结构连接到一起，构成无限二维面状结构，见图３。最后形成三维超分子
结构，见图４。
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图１　过碳酰胺分子结构
Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｍｏｌｅｃｕｌａｒｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅ
＃１：－ｘ＋１，ｙ，－ｚ＋１／２；＃２：－ｘ，ｙ，－ｚ＋１／２

图２　过碳酰胺通过氢键形成的无限一维链状结构
（部分氢原子已经省略）

Ｆｉｇ．２　 Ｕｎｌｉｍｉｔｅｄｏｎｅｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌｃｈａｉｎｓｔｒｕｃｔｕｒｅ
ｆｏｒｍｅｄｂｙｈｙｄｒｏｇｅｎｂｏｎｄｓ（ｐａｒｔｉａｌｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｏｍｓｗｅｒｅ
ｏｍｉｔｔｅｄ）

图３　过碳酰胺通过氢键形成的无限二维面状结构
（部分氢原子已经省略）

Ｆｉｇ．３　Ｉｎｆｉｎｉｔｅｔｗｏｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｐｌａｎａｒｓｔｒｕｃｔｕｒｅｆｏｒｍｅｄ
ｂｙｈｙｄｒｏｇｅｎ ｂｏｎｄｓ（ｐａｒｔｉａｌｈｙｄｒｏｇｅｎ ａｔｏｍｓｗｅｒｅ
ｏｍｉｔｔｅｄ）

图４　过碳酰胺通过氢键形成三维超分子结构（部
分氢原子已经省略）

Ｆｉｇ．４　 Ｔｈｒｅｅｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌｓｕｐｒａｍｏｌｅｃｕｌａｒｓｔｒｕｃｔｕｒｅ
ｔｈｒｏｕｇｈｈｙｄｒｏｇｅｎｂｏｎｄｓ（ｐａｒｔｉａｌｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｏｍｓｗｅｒｅ
ｏｍｉｔｔｅｄ）

２．３　红外光谱

图５　产物的粉末实验（ａ）和模拟峰（ｂ）的ＰＸＲＤ光谱
Ｆｉｇ．５　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ（ａ）ａｎｄｓｉｍｕｌａｔｅｄ（ｂ）ＰＸＲＤ
ｓｐｅｃｔｒａｏｆｔｈｅｃｏｍｐｌｅｘ

红外光谱表明，波数３３５３１１和３４４８６４ｃｍ－１

归属为 Ｎ—Ｈ的伸缩振动吸收峰（νＮ—Ｈ）；波数
３２６０ｃｍ－１归属为 Ｏ—Ｈ的伸缩振动吸收峰（νＯ—Ｈ）
波数 １６８６ｃｍ－１归属为 Ｃ Ｏ的伸缩振动吸收峰
（νＣ＝Ｏ）；波数为１６１７ｃｍ

－１归属为Ｎ—Ｈ的弯曲振动
吸收峰（δＮ—Ｈ）；波数１１６２ｃｍ

－１归属为Ｃ—Ｎ的伸缩
振动吸收峰（νＣ—Ｎ）。
２．４　过碳酰胺的ＰＸＲＤ光谱分析

图５为晶体化合物过碳酰胺的实验数据和单晶
模拟数据的 ＰＸＲＤ谱图。由图５可知，化合物的粉
末ＰＸＲＤ的实验峰值和模拟数据的峰值能很好的吻
合在一起，这表明化合物为纯相，不含杂质。采用熔

点测量仪测定晶体熔点为７８５～７８８℃，熔程变化

７２４１　第１２期 李兵营等：过碳酰胺分子合成条件优化、晶体结构及其热稳定性



范围小，说明晶体纯度较高。

ＰＸＲＤ模拟数据来源：利用Ｍｅｒｃｕｒｙ软件通过单晶结构数据得到的模拟峰。
２．５　热稳定性

通常情况下，过碳酰胺在高温下不稳定，遇热易分解。为了更好地运输和储存过碳酰胺，本文研究

了不同温度和时间对过碳酰胺含量和活性氧含量的影响，结果见图６和图７。

图６　过碳酰胺含量随温度变化曲线
Ｆｉｇ．６　Ｃｕｒｖｅｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｃｏｎｔｅｎｔｖｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

图７　过碳酰胺活性氧含量随温度变化曲线
Ｆｉｇ．７　Ｃｕｒｖｅｏｆｐｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｏｘｙｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｖｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

由图６、７可以看出，当加热温度低于６０℃，过碳酰胺及其活性氧含量分解率较低，在温度达到
６５℃时，分解速率迅速增大，过碳酰胺含量低于６５％，活性氧含量低于１２％。在此基础上本实验研究
了６５℃条件下过碳酰胺含量及含氧量随时间变化曲线，结果见图８、图９。

图８　过碳酰胺含量随时间变化曲线
Ｆｉｇ．８　ＣｕｒｖｅｏｆＰｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｃｏｎｔｅｎｔｖｓｔｉｍｅ

图９　活性氧含量随时间变化曲线
Ｆｉｇ．９　ＣｕｒｖｅｏｆＰｅｒｃａｒｂａｍｉｄｅｏｘｙｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔｖｓｔｉｍｅ

从图８、图９可以得出，温度为６５℃时，随着时间的增长，过碳酰胺含量和活性氧含量均下降，且在
达到１６ｈ后降至０。

３　结　论

通过正交试验，优化了过碳酰胺合成反应的最佳条件。在原料比０７５∶１、温度３５℃、反应时间
４０ｍｉｎ，三聚吡唑硼酸盐作为稳定剂条件下，活性氧含量高达１７５％，过碳酰胺含量为９８％；热稳定性
研究表明，随着温度的升高，活性氧含量和过碳酰胺含量均下降。温度超过６５℃时活性氧含量和过碳
酰胺含量迅速下降。温度低于６０℃有利于过碳酰胺的储存和运输。通过 Ｘ射线单晶衍射仪测定其晶
体结构仪测定得到两种类型的氢键，解析出过碳酰胺晶体的三维空间超分子结构。
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