
竹纤维面料的阻燃整理

丁 杰1,2,冯 琳1,2,吴艺卉3

(1.江苏商贸职业学院,江苏 南通226011;

2.南通高迈特纺织科技有限公司,江苏 南通226011;

3.南通大学,江苏 南通226019)

摘 要:以磷酸氢二铵为酸源,季戊四醇为碳源,制备了膨胀型阻燃剂,并采用轧烘焙的整理工艺对竹纤维织物进行

阻燃整理。优化的整理液组成为磷酸氢二铵浓度10%,催化剂氯化钠浓度2g/L,交联剂柠檬酸-乙二醛浓度15g/L,季

戊四醇浓度3%,硅烷偶联剂KH-570浓度0.1%。整理工艺为二浸二轧,100℃预烘3min,135℃焙烘3min。经阻燃整

理的竹纤维燃烧后能形成致密的碳层,阻燃效果良好,但耐洗性较差。
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  竹纤维是以竹浆粕为原料,同时采用普通黏胶纤

维的湿法纺丝方法制得而成。与普通黏胶纤维的不同

在于竹纤维没有明显的皮芯层结构,在扫描电子显微

镜下观察,其截面有大小不一且分布不匀的微孔结构,
并且还存在大量的沟槽,呈高度中空状,使得竹纤维具

有良好吸湿透气性,穿着舒适凉爽[1],日益受到人们的

喜爱,市场需求量增加,但其容易燃烧和热降解的特点

极大地限制了其在生产生活中的应用。
用于纺织品阻燃整理的阻燃剂品种多,发展也相

当快,从可溶性的氯化物、硼酸盐、磷酸盐到较耐久的

氧化锑-卤素化合物阻燃体系、氧化锡,再到四羟甲基

氯化磷耐久阻燃整理剂,这些成果都是代表阻燃技术

的重大发展[2]。但现有使用的阻燃剂还存在较多问

题,如阻燃剂的耐久性、毒性、甲醛释放等问题[3]。
本课题以磷酸氢二铵为酸源,碳源季戊四醇为碳

源,制备了膨胀型阻燃剂IFR,采用轧烘焙法对竹纤维

织物进行阻燃整理,优化了整理工艺。该阻燃剂因为

具有无卤、低烟、低毒、防熔滴和无腐蚀性气体等优点,
符合未来阻燃剂的发展方向,是一种环保的阻燃剂。

1 试验部分

1.1 材料、药品和仪器

试验材料:经前处理的竹纤维贡缎,规格:11.8tex

×11.8tex,681根/10cm×472根/10cm,由南通金仕

达超微阻燃材料有限公司提供。
药品:磷酸氢二铵(分析纯,上海润捷化学试剂有

限公司);季戊四醇(化学纯,上海科丰化学试剂有限公

司);柠檬酸(分析纯,南京化学试剂有限公司);30%乙

二醛水溶液(化学纯,国药集团化学试剂有限公司);氯
化钠(分析纯,西陇化工股份有限公司);KH-570硅烷

偶联剂(分析纯,南京道宁化工有限公司)。
仪器:EL303型电子天平[梅特勒-托利多仪器(上

海)有限公司];PHS-3C型精密pH计(上海仪电科学

仪器股份有限公司);HH-S型恒温水浴锅(浙江省余

姚市检测仪表厂);SXJQ-1型数显直流无级调速搅拌

器(郑州长城科工贸有限公司);PB1型横式压染机、R-
3型自动定型烘干机(厦门瑞比精密机械有限公司);

WSB-3A型智能数字白度计(温州大荣纺织仪器有限

公司);YG065H/PC型电子织物强力仪(莱州市电子

仪器有限公司);TG209F3Tarsus型热重分析仪(德
国NETZSCH公司);HitachiS-3400N型扫描电子显

微镜(德国Hitachi公司)。

1.2 阻燃整理工艺

(1)阻燃液组成

磷酸氢二铵/%       10~30
柠檬酸-乙二醛/(g·L-1) 15
季戊四醇/% 1~7
氯化钠/(g·L-1) 2
硅烷偶联剂KH-570/% 0.1
(2)柠檬酸-乙二醛复合交联剂的制备[4]
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柠檬酸和乙二醛按摩尔比为4∶1,在50℃搅拌反

应时间为4h。
(3)阻燃整理液的复配

称取一定量的磷酸氢二铵并与一定量的水混合,
在电热恒温水浴锅中搅拌15min,温度控制在50~
100℃,得到单一的磷酸氢二铵阻燃液。然后在95℃
下,将磷酸氢二铵阻燃液与一定含量的交联剂、催化剂

及碳源季戊四醇混合并搅拌1h,得到阻燃整理液。
(4)整理工艺流程

二浸二轧(轧余率90%)→烘干(100℃,3min)→
焙烘(130~150℃,2.5~3.5min)。

1.3 测试方法

1.3.1 白度

参照GB/T17644-2008《纺织纤维白度色度试验

方法》,在 WSB-3A智能数字白度计上测试。每块布样

测试4次,取平均值。

1.3.2 撕破强力

参照GB/T3917.2-2009《纺织品 织物撕破性能

第二部 分:裤 形 试 样(单 缝)撕 破 强 力 的 测 定》,在

YG065H/PC电子织物强力仪上进行测试。每种试样

经向和纬向分别测3次,各取平均值。

1.3.3 阻燃性能

参照GB/T5455-2014《纺织品 燃烧性能 垂直方

向 损毁长度、阴燃和续燃时间的测定》,以续燃时间、

阴燃时间及损毁长度来评定竹纤维织物的阻燃性能。

1.3.4 织物的耐水洗性能

将整理后的竹纤维织物放在HH-S型恒温水浴锅

中用自来水(浴比为1∶20)浸渍洗涤30min,为水洗

一次,温度控制在35℃。通过测定水洗后织物的阻燃

性能来评定织物的耐水洗性能。

1.3.5 织物的热重分析(TG)
将样品裁剪在3~5mg之间并放在 TG209F3

Tarsus热重分析仪上进行测试,升温速率20K/min,
测试温度范围为40~800℃。

1.3.6 扫描电子显微镜(SEM)
将被测样品用 HitachiS-3400N型扫描电子显微

镜,观察放大1000倍和2000倍的表面形态。

2 结果与讨论

2.1 阻燃剂组分对阻燃效果的影响

2.1.1 酸源种类的影响

选取磷酸二氢铵和磷酸氢二铵为酸源,用量为阻

燃液的20%,催化剂氯化钠的浓度为2g/L,交联剂柠

檬酸-乙二醛浓度为15g/L,硅烷偶联剂为0.5%,反应

温度为95℃,反应时间为2h。整理工艺:浸轧(二浸

二轧,轧余率90%)→烘干(100℃×3min)→焙烘

(130℃×3min),考察酸源种类对织物性能的影响,结
果见表1。

表1 酸源种类对整理织物性能的影响

酸源
种类

增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

磷酸二氢铵 21.80 67.9 0 0 3 3 4.05 4.50 8.57 7.59
磷酸氢二铵 13.61 71.7 0 0 2 3 3.10 4.15 8.49 7.56

  磷酸氢二铵和磷酸二氢铵均是氮磷系阻燃剂,磷
元素起主要的阻燃作用,而氮元素是促进经磷酸脱水

的纤维成碳。由表1可以看出,磷酸氢二铵的阻燃效

果相对较好,所以确定磷酸氢二铵为酸源。

2.1.2 磷酸氢二铵用量的影响

其他条件不变,分别选取磷酸氢二铵用量为阻燃

液的0%、5%、10%、15%、20%、25%,考察磷酸氢二铵

用量对织物性能的影响,结果见表2。
由表2数据可以看出,竹纤维织物的阻燃性能随

磷酸氢二铵用量增大而增大,但是用量超过10%后损

毁长度增大不明显,且用量越大,织物撕破强力越小,
织物损伤越大。从经济的角度及织物强力考虑,确定

磷酸氢二铵的最佳用量为10%。

2.1.3 季戊四醇用量的影响

碳源季戊四醇是形成泡沫炭化层的基础,所以又

称成碳剂[5]。固定磷酸氢二铵的 用 量 为 阻 燃 液 的

10%,其他条件不变,考察碳源季戊四醇的用量对织物

性能的影响,结果见表3。
由表3数据可以看出,阻燃体系加入碳源后,阻燃

效果明显增强。因为碳源可以促进泡沫炭层变得更致

密,有利于隔绝热源和可燃性气体。但用量过大,阻燃

效果反而会有所下降,且织物强力下降,故选择季戊四

醇用量为3%。
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表2 磷酸氢二铵用量对整理织物性能的影响

磷酸氢二铵
用量/%

增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

0 0 86.2 - - - - 烧尽 烧尽 8.86 8.70
5 0.41 80.5 23 21 0 0 30.0 30.0 9.28 9.28
10 7.12 67.0 0 0 0 0 4.0 3.8 8.67 8.00
15 9.06 67.4 0 0 0 0 4.2 4.5 8.23 7.38
20 12.47 59.0 0 0 0 0 4.9 4.9 8.33 7.35
25 19.79 62.7 0 0 0 0 3.7 4.1 7.09 5.02

表3 季戊四醇用量对整理织物性能的影响

季戊四醇
用量/%

增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

0 3.35 72.2 0 0 0 0 5.7 4.8 9.93 9.62
1 6.33 59.3 0 0 0 0 4.0 4.7 8.47 7.08
3 8.92 71.6 0 0 0 0 4.1 4.1 9.61 7.31
5 9.25 67.1 0 0 0 0 5.1 4.5 7.22 7.20
7 11.33 72.7 0 0 0 0 3.5 4.3 7.90 7.32

2.2 焙烘条件的影响

在磷酸氢二铵的用量为阻燃液的10%,催化剂氯

化钠的浓度为2g/L,交联剂柠檬酸-乙二醛用量为15
g/L,季戊四醇用量为阻燃液的3%的条件下,固定其

他整理工艺条件不变,改变焙烘温度,测试焙烘温度对

整理织物性能的影响,见表4。
由表4数据可以看出,随着焙烘温度的升高,阻燃

效果先增大后降低,在焙烘温度为135℃时,阻燃效果

最好,但随着焙烘温度的增加,织物的白度下降,强力

损伤增大,且在150℃时纬向撕破强力低至无法测出。
为了进一步考察焙烘条件对整理织物性能的影响,选
取不同的焙烘温度和时间组合,测试结果见表5。

由表5数据可以看出,在焙烘温度为135℃,焙烘

时间为180s的条件下,竹纤维织物的阻燃效果最好,
且强力损伤也不是很大。

2.3 硅烷偶联剂的影响

其他条件不变,选用硅烷偶联剂 KH-570的用量

为阻燃液的0.1%,考察硅烷偶联剂的加入对整理织物

性能的影响,结果见表6。
由表6可以看出,加入硅烷偶联剂,整理织物的损

毁长度明显减小,阻燃效果增强。硅烷偶联剂可以对

磷酸氢二铵表面进行偶联改性,提高阻燃织物的耐水

洗性。硅烷偶联剂分子中的烷氧基团水解后生成的羟

基会与磷酸氢二铵表面的羟基在一定条件下脱水醚化

而作用于磷酸氢二铵表面,使得磷酸氢二铵表面裹上

一层疏水性有机层,从而降低在水中的溶解度[6]。

表4 焙烘温度对整理织物性能的影响

焙烘温度
/℃

增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

130 5.01 69.4 0 12 0 5 9.0 11.0 8.52 7.26
135 5.60 65.9 0 0 0 0 7.5 8.1 8.33 7.11
140 3.56 63.0 0 0 0 0 10.5 10.0 7.50 6.58
145 7.73 56.5 0 0 0 0 10.3 9.9 7.35 6.03
150 6.82 51.0 0 0 0 0 15.0 10.2 7.14 -

 注:表中测试结果均为试样水洗一次后的数据。

表5 焙烘条件对整理织物性能的影响

焙烘条件
/℃×s

增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

130×210 6.28 68.5 0 0 0 0 8.9 8.6 7.83 7.43
135×210 7.89 65.3 0 0 0 0 9.6 6.0 7.79 6.82
135×180 5.59 65.9 0 0 0 0 7.5 8.1 8.83 7.11
140×180 3.56 63.0 0 0 0 0 16.5 15.0 7.50 6.58
140×150 10.80 60.3 0 0 0 0 6.9 9.6 7.66 6.43
145×150 9.69 60.2 0 0 0 0 8.45 4.55 7.43 6.45

 注:表中测试结果均为试样水洗一次后的数据。
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表6 硅烷偶联剂对整理织物性能的影响

试 样
增重率
/%

白 度
/%

续燃时间/s 阴燃时间/s 损毁长度/cm 撕破强力/N
经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向 经 向 纬 向

1 5.59 65.9 0 0 0 0 7.50 8.10 8.83 7.11
2 6.84 70.2 0 0 0 0 4.58 4.95 7.97 6.87

 注:表中测试结果均为试样水洗一次后的数据,1为不加硅烷偶联剂,2为加硅烷偶联剂。

2.4 热重分析(TG)
为分析竹纤维织物经阻燃液整理后的阻燃效果,

研究竹纤维各裂解阶段的裂解温度、质量损失率及碳

残渣量,将未整理的竹纤维织物与整理后的织物放在

TG209F3Tarsus热重分析仪上进行TG分析,结果

如图1所示。

温度/℃

质
量

变
化
/% 100

90
80
70
60
50
40
30
20
10
100 200 700600500400300

IFR整理未水洗
IFR整理水洗3次
竹纤维原布

图1 织物TG图谱

纤维素纤维热裂解分初始裂解、主要裂解、残渣裂

解3个阶段。从图1织物TG图谱看出:
(1)未经阻燃整理的竹纤维织物初始裂解阶段在

150~290℃之间,质量损失率约为8%;经过阻燃整理

的竹纤维织物初始裂解阶段在150~250℃之间,质量

损失率约为4%。3次水洗后质量损失率约为6%。初

始裂解阶段,竹纤维失重速率较慢,竹纤维无定形区发

生物理变化,纤维中少量部分发生裂解,所以竹纤维质

量损失率较低。
(2)未经阻燃整理的竹纤维织物主要裂解阶段在

290~365℃之间,质量损失率约为75%;经过整理的

竹纤维织物主要裂解阶段是在240~275℃之间,质量

损失率约为43%;水洗3次后的主要裂解阶段是在

260~310℃之间,质量损失率约为51%。主要裂解阶

段主要发生在竹纤维的结晶区,这一裂解阶段会产生

大量裂解产物,所以质量损失率较大且失重速率快,经
过阻燃整理后的竹纤维质量损失率明显要比未整理的

竹纤维质量损失率低。
(3)未经阻燃整理的竹纤维织物残渣裂解阶段在

365~700℃之间,质量损失率约为10%;经过整理的

竹纤维织物残渣裂解阶段是在275~700℃之间,质量

损失率约为23%;水洗3次后的残渣裂解阶段是在

310~700℃之间,质量损失率约为24%。最后剩的残

碳量,未经阻燃整理的竹纤维织物为21%,而经过阻燃

整理的竹纤维织物在40%左右,水洗后的在30%左

右。残渣裂解阶段主要是纤维的残渣继续脱水,放出

水和CO2,残碳量的增加可以抑制燃烧的进行,说明阻

燃有效果[7]。

2.5 扫描电镜分析(SEM)
为更好了解整理前后纤维表面形态,以及燃烧后

的形态,用扫描电镜对纤维表面进行观察,经IFR整理

前后及燃烧后竹纤维表面形态见图2。
a b

(a)未整理的竹纤维       (b)整理后的竹纤维

c d

(c)未整理竹纤维燃烧后      (d)整理竹纤维燃烧后

图2 竹纤维的SEM

由图2可以看出,阻燃整理前(a)竹纤维表面较为

光滑而且纵向有明显的沟槽,整理后(b)竹纤维表面黏

着大量阻燃剂。未整理竹纤维燃烧后(c)变细,纤维燃

烧被分解最后呈絮残渣状。而整理后竹纤维燃烧后

(d)形态保持较完整,表面有紧致的碳层,纤维被分解

的量不多,纤维表面还可以看出明显的沟槽,且纤维上

有小气孔,是因为助燃剂中含有氮元素,在竹纤维燃烧

过程中有氮气释放。

3 结论

(1)以磷酸氢二铵为酸源、季戊四醇为碳源的膨胀
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型阻燃整理剂组成为磷酸氢二铵的浓度10%,季戊四

醇浓度3%,氯化钠浓度2g/L,柠檬酸-乙二醛浓度15
g/L,硅烷偶联剂 KH-570浓度0.1%。反应温度95
℃,反应时间60min。

(2)竹纤维面料的阻燃整理工艺为:二浸二轧(轧
余率为90%),100℃预烘3min,135℃下焙烘3min。

参考文献:

[1] 蔡再生.纤维化学与物理[M].北京:中国纺织出版社,

2009:189.
[2] 朱 平.功能纤维及功能纺织品[M].北京:中国纺织出

版社,2006:8.
[3] 曾嘉莹.无卤阻燃剂的研究及其在织物后整理上的应用

[D].广州:华南理工大学,2013:6-64.
[4] 于志财,杜建功,何华玲.柠檬酸-乙二醛在棉织物防皱整

理中的应用研究[J].染整技术,2009,31(3):14-17.
[5] 王升文,李飞飞,邱银香.季戊四醇及其衍生物阻燃剂的

研究进展[J].科技与发展,2008,(4):27-30.
[6] 王之婧,徐一剡,张玉洲,等.阻燃PU革用APP的硅烷偶

联剂改性研究[J].浙江化工,2015,46(6):31-33.
[7] 胡云楚,刘 元,孙寒洲,等.氮磷系膨胀型阻燃剂阻燃性

能的热重分析[J].林产化学与工业,2005,25(1):61-64.

FlameRetardantFinishingofBambooFabric
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  Abstract:Theintumescentflameretardantwaspreparedbyusingdiammoniumhydrogenphosphateasacidsourceandpentaeryth-

ritolascarbonsource.Bamboofabricwasfinishedbypadding-drying-curingprocess.Theoptimizedfinishingsolutionwascomposed

of10%diammoniumhydrogenphosphate,2g/Lsodiumchloride,15g/Lcitricacid-glyoxal,3%pentaerythritoland0.1%silane

couplingagentKH-570.Thefinishingprocesswasasfollows:twodippingandtwopadding,pre-bakingfor3minat100℃,curing
for3minat135℃.Theflameretardantbamboofibercouldformadensecarbonlayerafterburning.Theflameretardanteffectwas

good,butthewashingresistancewaspoor.

Keywords:flameretardantfinishing;bamboofiber;diammoniumhydrogenphosphate;pentaerythritol
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