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Ｎ脒基脲二硝酰胺盐（ＦＯＸ１２）的合成与表征

杨通辉，何金选，张海林
（中国航天科技集团公司四院四十二所，湖北 襄樊 ４４１００３）

摘要：以二硝酰胺铵（ＡＤＮ）和双氰胺为原材料经过一系列反应，制备出新型有机二硝酰胺盐－
Ｎ脒基脲二硝酰胺盐（ＦＯＸ１２），并鉴定了其结构，测定了其熔点、感度、吸湿性等性能。

关键词：有机化学；有机二硝酰胺盐；Ｎ脒基脲；双氰胺；Ｎ脒基脲二硝酰胺盐（ＦＯＸ１２）
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１　引　言

二硝酰胺盐类是近年发展起来的含能材料，但其

中绝大多数二硝酰胺盐是水溶性的，且高度吸潮，这给

它们在推进剂和燃气发生器中的应用带来了许多困

难。因此，近年来国外不断探索新的有机二硝酰胺盐

的合成与应用。

据文献［１，２］报道，胍及其衍生物的二硝酰胺盐是

一类不吸湿、低感度、化学稳定性好、含氮量高的新型

含能材料。可应用于燃气发生剂中，稳定性好，燃温

低，燃速高，产生的气体无毒，可替代毒性高、稳定性差

的ＮａＮ３类气体发生剂；也可作为低特征信号推进剂
组分，燃速与ＲＤＸ相当，感度低，不产生有害的ＨＣｌ气
体，可提高导弹的突防能力。

２　合　成

有机二硝酰胺盐的合成可通过合适的有机化合物

与二硝酰胺酸（ＤＮＡ）直接中和制备；也可以利用现成
的二硝酰胺盐（Ａｇ＋、ＮＨ＋４、Ｂａ

２＋等）与有机化合物通

过复分解反应制备，使产品与副反应物分别存在于不

同的相中。本实验利用双氰胺水解制备硫酸脒基脲，

然后利用其与ＡＤＮ反应，产品在溶液中沉淀而分离出
ＦＯＸ１２。
２．１　试剂与仪器

硫酸，工业级；硝酸，工业级；双氰胺，化学纯；ＩＲ
由ＡＶＡＴＡＲ３８０ＦＴＩＲ红外光谱仪测定；ＤＳＣ由 ＰＥ７
差热分析仪测定；紫外由 ＵＶ３６５紫外光谱仪测定；熔

点由 ＷＲＳ１Ａ数字熔点仪测定；ＡＤＮ为四十二所合
成。

２．２　硫酸脒基脲的合成
参照文献［２］所述的方法，将１８ｇ双氰胺和４０ｍｌ

水加入三口烧瓶中，加热至沸腾，待双氰胺完全溶解

后，滴加５０％的硫酸２５ｇ，滴加过程中保持溶液沸腾，
滴加完毕后反应１．５ｈ，室温冷却，过滤、干燥得到产品
二水合硫酸脒基脲。

白色固体，产率 ８５％，熔点 １９６℃。双氰胺 ＩＲ
（ＫＢｒ，ｃｍ－１）：３３３４．６（ｍ，—ＮＨ），２２０７．６，２１６３．６（ｓ，
 帒帒Ｃ Ｎ），１６６１．５，１６４０．８（ｓ， 帒帒Ｃ Ｎ）；硫酸脒
基脲ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１）：３４０４．８（ｍ，—ＮＨ），１７３４．４（ｓ，
 Ｃ Ｎ），１６９１．８（ｓ， Ｃ Ｎ），因与  Ｃ Ｎ共
轭而发生位移，２１００～２４００无  帒帒Ｃ Ｎ特征峰。

从以上数据可以看出，双氰胺有  帒帒Ｃ Ｎ特征峰
（２２０７．６、２１６３．６），产品硫酸脒基脲中没有  帒帒Ｃ Ｎ
特征峰，但多出了  Ｃ Ｎ特征峰（１７３４．４），这表明
双氰胺水解反应生成了硫酸脒基脲。

２．３　 ＦＯＸ１２的合成
参照文献［３］的所述的方法，称取硫酸脒基脲

９．６ｇ，溶于１００ｍｌ水中，加热至６０℃左右，待硫酸脒基
脲溶解完毕后，加入ＡＤＮ饱和溶液（含ＡＤＮ７．５ｇ），反
应１ｈ，室温冷却，过滤干燥即得产品ＦＯＸ１２。

白色固体，产率 ８７．６％，２０４℃爆发分解；密度
１．７５０ｇ／ｃｍ３（文献［４］值：１．７５５ｇ／ｃｍ３）。ＤＳＣ热分解
峰温 ２１３℃（文献［４］值 ２１４．８℃）。ＡＮＤＩＲ（ＫＢｒ，
ｃｍ－１）：３１２８．５（ｍ，—Ｎ＋Ｈ），若为—ＮＨ则应大于
３２００，１５３８．５、１３８４．５、１３４３．０（ｓ， Ｃ Ｎ ）；
ＦＯＸ１２ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１）：３４３８．８、３３３５．３（ｍ，—ＮＨ），
１７３４．４（ｓ， Ｃ Ｎ ），１６９１．８（ｓ， Ｃ Ｎ ），
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１５３８．０，１５２０．２，１３２７．５（ｓ， Ｃ Ｎ）；元素分析
（％）：Ｃ２Ｈ７Ｎ７Ｏ５计算值 Ｎ４６．９，Ｈ３．３５，Ｃ１１．５；实测
值 Ｎ４６．０，Ｈ３．２２，Ｃ１１．５。

从谱图数据可以看出，ＦＯＸ１２的红外谱图中保留
了脒基脲部分的特征峰和 ＡＤＮ中的二硝酰胺根离子
的特征峰，由红外分析、密度、元素、ＤＳＣ等数据表明，
实验合成的目标化合物为ＦＯＸ１２。

３　性能测试

３．１　吸湿性
称取大约等量的各样品，置于 ３０℃，相对湿度

７４．９％的恒温恒湿环境中进行吸湿实验，每间隔一定
时间称量样品的吸湿增重，由下式计算 ＡＤＮ及 ＦＯＸ
１２的吸湿率：

ＲＨ＝（Ｗｉ－Ｗｏ）／Ｗｏ×１００％，其中 Ｗｏ和 Ｗｉ分别
为样品吸湿前后的质量。实验结果见表１。

表１　ＡＤＮ和ＦＯＸ１２的吸湿性对比
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｈｙｇｒｏｓｃｏｐｉｃｉｔｙ

化合物
吸湿率／％

０．５ｈ １ｈ １．５ｈ ６ｈ ４８ｈ ７２ｈ 一周

ＡＤＮ １．０５５ ２．０１３ ３．４５１水溶液 － － －
ＦＯＸ１２ － － － － ０．０６ ０．０６ ０．０６

　注：温度３０℃，相对湿度７４．９％。

从表１可见，ＦＯＸ１２基本不吸湿，在湿度７５％的
条件下，放置一周增重不超过０．０６％，而 ＡＤＮ在放置
６ｈ后已吸湿成水溶液。
３．２　感度测试

环境温度１２℃，相对湿度７４％的条件下，ＦＯＸ１２

的摩擦感度，测试压强：４．０ＭＰａ，角度：９０°，测试结
果：８％；撞击感度，锤重：１０ｋｇ，Ｈ５０＞５０ｃｍ（爆发
５０％的落高）；ＡＤＮ的摩擦感度，测试压强：２．５ＭＰａ，
角度：６６°，测试结果：７２％；撞击感度，锤重：１０ｋｇ，
Ｈ５０＞９ｃｍ。

感度测试表明，ＦＯＸ１２的摩擦感度、撞击感度都
很低，明显优于ＡＤＮ，可望应用于钝感推进剂中。

４　结　论

（１）用原材料双氰胺与 ＡＤＮ制备新型含能材料
ＦＯＸ１２，合成路线简单，原材料易得，成本低。

（２）ＦＯＸ１２撞击感度与摩擦感度都很低，可应用
于钝感推进剂中。

（３）ＦＯＸ１２完全不吸湿，可以作为 ＡＤＮ的添加
剂，对ＡＤＮ进行改性。
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