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摘要：为了制备一种同时含有多种阻燃元素的莱赛尔纤维用阻燃剂，采用磷酸和尿素在高温下对

二羟甲基二羟基乙烯脲进行改性处理，得到了一种同时含有氮和磷２种阻燃元素的阻燃剂，并用
其对莱赛尔纤维进行阻燃整理．通过优化阻燃剂和催化剂的密度、浸泡时间、整理液的 ｐＨ、焙烘
温度以及焙烘时间等影响因素，使得阻燃整理后的莱赛尔纤维其极限氧指数达到３６％，断裂强
度达到２．８０ｃＮ，且经１０ｇ／Ｌ碳酸钠和２５℃及９０℃水洗３０ｍｉｎ后仍具有较好的阻燃性能．
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　　莱赛尔纤维是一种新型的纤维素纤维，它作为一种全新的纺织、服装面料，于２０世纪９０年代中后期在
欧美兴起．它不仅具有天然纤维棉花所具有的舒适性、手感好、易染色等特点，还具有传统黏胶纤维所不具备
的环保优点．制成的衣物不仅光泽自然、手感华润、强度高、基本不缩水，而且透湿性、透气性好［１］．然而，莱
赛尔纤维具有可燃性，其制成的衣服则具有可燃性，这严重威胁到了人们的生命财产安全，因此，莱赛尔纤维

的阻燃整理具有重要的现实意义［２－５］．
纤维素纤维最常用的阻燃剂为磷基阻燃剂［６］，然而单一元素的阻燃剂存在着阻燃效率低、添加量较大

等不足［７－８］，因此，多元素协同阻燃剂成为了纤维素纤维用阻燃剂的发展方向［９］．南通大学的徐爱玲等［１０－１１］

使用植酸和尿素在高温下进行反应得到氮磷系的植酸铵，并用双氰胺作为催化剂，进一步研究了阻燃剂和催

化剂的用量、ｐＨ值、焙烘温度及焙烘时间对莱赛尔纤维织物的阻燃性能的影响，优化后的莱赛尔纤维的极限
氧指数可达３６６％．二羟甲基二羟基乙烯脲，作为一种织物整理剂［１２－１４］，可以广泛应用于棉、毛、丝、麻和化

纤等织物，它可提高织物的防缩、防皱性能，同时保持了织物的高的免烫性和尺寸稳定性；经其处理后的织

物，经穿着洗涤后仍能保持平整，且手感好，丰满，耐磨、耐洗、耐水解性优良．王晓芳［１５］使用乙二醇对二羟甲

基二羟基乙烯脲进行了醚化改性，并将其用于丝绵织物环保阻燃整理中，经整理后的丝／棉织物具有优良的
阻燃效果和较好的耐洗性，但二羟甲基二羟基乙烯脲经醚化后只含有氮这一种阻燃元素．因此，本文以二羟
甲基二羟基乙烯脲为骨架，分别使用磷酸和尿素对其进行磷酸化和弱酸化的改性，得到了同时含有氮和磷两

种阻燃元素的阻燃剂，采用浸泡－预烘－焙烘的处理工艺对莱赛尔纤维进行阻燃整理，并进一步考察了浸泡
时间、焙烘温度及时间等条件对莱赛尔纤维阻燃性能的影响．筛选出保证莱赛尔纤维各项指标都满足企业要
求的最优工艺条件．

１　实验部分

１１　材料、试剂与仪器
材料：莱赛尔纤维（山东金英利新材料科技股份有限公司提供）

试剂：５００％二羟甲基二羟基乙烯脲（购自于上虞市宏盛化工有限公司）、８５０％浓磷酸（分析纯，天津
市大茂化学试剂厂）、９９０％尿素（分析纯，天津市大茂化学试剂厂）、实验室自制蒸馏水、９９０％双氰胺（分
析纯，青岛青药生物工程有限公司）



仪器：ＹＰ１００２电子天平（上海津平科学仪器有限公司）；ＪＪ－１精密增力电动搅拌器（上海双捷实验设备
有限公司）；ＤＦ－１０１Ｓ集热式恒温加热磁力搅拌器（郑州科泰实验设备有限公司）；ＤＨＧ－９２０３Ａ台式数显
鼓风干燥箱（龙口市电炉制造厂）；ＰＨＳ－３Ｅ型ｐＨ计（仪电科学仪器）；ＪＦ－３氧指数测定仪（南京江宁分析
仪器有限公司）；ＹＭ－０６Ａ纤维强度测定仪（莱州元茂仪器有限公司）；Ｋ－ａｌｐｈａ型Ｘ射线光电子能谱仪（赛
默飞世尔科技公司）；ＮｉｃｏｌｅｔｉＳ５０傅里叶变换红外光谱仪（赛默飞世尔科技公司）；ＢｒｕｋｅｒａｕｔｏｆｌｅｘｍａＸＭＡＬ
ＤＩ－ＴＯＦ（ＴＯＦ）质谱仪（赛默飞世尔科技公司）．
１２　实验方法
１２１　氮磷型阻燃剂的合成

将１４２５ｇ的二羟甲基二羟基乙烯脲与适量的水加入到５００ｍＬ的三口烧瓶中，然后磁力搅拌下用油浴
锅加热到１１０℃，加入２０ｇ的浓磷酸反应３ｈ，继续加入２０６ｇ的尿素继续反应３ｈ后停止加热，静置至室
温，得到淡黄色粘稠液体．然后用无水乙醇与终反应液体积比为８∶１进行混合后冷冻处理３０ｍｉｎ，抽滤得到
淡黄色固体，５０℃烘箱中烘干备用，产率达９９３％，目标物分子量为６３４．反应方程式［１６］如下：

Ｃ５Ｈ１０Ｏ５Ｎ２＋４Ｈ３ＰＯ →４ Ｃ５Ｈ１４Ｏ１７Ｎ２Ｐ４＋４Ｈ２Ｏ （１）
Ｃ５Ｈ１４Ｏ１７Ｎ２Ｐ４＋８（ＮＨ２）２ＣＯ＋８Ｈ２ →Ｏ Ｃ５Ｈ３８Ｏ１７Ｎ１０Ｐ４＋８ＣＯ２＋８ＮＨ３ （２）

１２２　整理工艺流程
配制整理液→一浸一轧（浸泡温度８０℃，浸泡１０ｍｉｎ，轧液率为６５％）→预烘→焙烘→水洗→烘干

１２３　表征与测定
ＸＰＳ元素分析：通过无水乙醇对样品进行清洗并彻底烘干的预处理，用导电胶带将预处理过后的样品粘

在样品托上进行测定．Ｘ射线与样品表面相互作用产生光电效应，激发样品表面发射光电子，利用能量分析
器测量光电子动能，进而得到激发电子的结合能，确定样品表面存在的元素．

红外光谱分析：取少量干燥后的样品放于光学台，并放下压物头压紧样品，进行测试．傅里叶变换红外光
谱仪中的迈克尔逊干涉仪使光源发出的光分为两束后形成一定的光程差，再使之复合以产生干涉，所得到的

干涉图函数包含了光源的全部频率和强度信息，再通过计算机将干涉图函数进行傅里叶变换，就可计算出原

来光源的强度按频率的分布，进而对样品进行定性和定量分析．
质谱分析：用电场和磁场将运动的离子按它们的质荷比分离后进行检测，通过测出离子准确质量即可确

定离子的化合物组成．
断裂强力：按照ＧＢ９９９７－１９８８《化学纤维单纤维断裂强力和断裂伸长的测定》进行实验，取５０根纤维

使用纤维强度测定仪测定其强度，然后取其平均值．
极限氧指数：按照 ＧＢ／Ｔ５４５４－１９９７《纺织品燃烧性能试验 氧指数法》，采用氧指数测定仪进行测试．

２　结果与讨论

２１　阻燃剂化学结构分析
２１１　阻燃剂ＸＰＳ分析

对阻燃剂的电子能谱测试进行表征，测试结果如图１所示．由图可知，含量最多的为 Ｏ元素，占比为
４１２５％；其次为Ｃ元素，含量为３１７７％；含Ｎ元素占比为１３０８％；含量最少的为Ｐ元素，占比为１１０４％．

图１　阻燃剂的ＸＰＳ谱图

７０２第２期　　　　　　　　　　郭占魁，王敬伟，高　政，等：莱赛尔纤维阻燃剂合成及应用研究



２１２　阻燃剂红外光谱分析
阻燃剂的红外光谱如图２所示．由图可见，３２１７ｃｍ－１为 －ＯＨ的伸缩振动吸收峰，２８３６ｃｍ－１为 Ｃ－Ｈ

的非对称伸缩振动峰，１４３２ｃｍ－１为Ｃ－Ｈ的对称弯曲振动峰，１６４６ｃｍ－１为Ｃ＝Ｏ的伸缩振动吸收峰，１４００
ｃｍ－１为Ｃ－Ｎ的伸缩振动峰，１２６２ｃｍ－１为Ｐ＝Ｏ的振动吸收峰，１０４７ｃｍ－１为Ｐ－Ｏ－Ｃ的伸缩振动吸收峰，
表明磷酸成功接枝，８４０ｃｍ－１为Ｐ－ＯＨ的振动吸收峰．
２１３　阻燃剂的质谱分析

阻燃剂的质谱图如图３所示，从质谱图分析可知，该化合物的相对分子质量为６３４，与所预期的分子量
相符．ｍ／ｚ＝１４２为 ＣＨ７Ｎ２Ｏ４Ｐ碎片离子峰；ｍ／ｚ＝１５５为 Ｃ２Ｈ７Ｎ２Ｏ４Ｐ所对应的碎片离子峰；ｍ／ｚ＝２６９为
Ｃ２Ｈ１３Ｎ３Ｏ８Ｐ２所对应的碎片离子峰；ｍ／ｚ＝２９７为Ｃ３Ｈ１３Ｎ３Ｏ９Ｐ２所对应的碎片离子峰．

图２　阻燃剂的红外光谱 图３　阻燃剂的质谱图

通过上述研究分析可知，所合成的阻燃剂与本发明设计的莱赛尔纤维用阻燃剂结构相同．
２２　阻燃整理条件优化
２２１　阻燃剂密度的优化

催化剂双氰胺密度为５０ｇ／Ｌ，整理液 ｐＨ为６５，在８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧液率为６５％，在
８０℃下预烘３０ｍｉｎ，１６０℃下焙烘１０ｍｉｎ，改变阻燃剂的密度，测定阻燃整理后的莱赛尔纤维的断裂强力和
极限氧指数如表１所示．

表１　阻燃剂密度对阻燃整理后的莱赛尔纤维性能的影响

阻燃剂密度／（ｇ／Ｌ） ０ １００ １５０ ２００ ２５０ ２８０ ３１０

断裂强力／ｃＮ ３．９８ ３．６８ ３．５１ ３．４５ ３．２９ ３．０１ ２．５６

极限氧指数／％ １６．８ ３１．８ ３３．４ ３５．９ ３６．１ ３７．３ ３７．７

由表１可以看出，经阻燃整理后的莱赛尔纤维的极限氧指数较未整理的莱赛尔纤维的极限氧指数得到
了显著的提高，且随着阻燃剂密度的增大，极限氧指数逐渐增大，说明了阻燃剂的用量与莱赛尔纤维的阻燃

性能呈正相关性；但是随着阻燃剂密度的增大，莱赛尔纤维的断裂强力却在逐渐减小，这可能是因为阻燃剂

量的增加，其酸性导致了莱赛尔纤维损伤增大，从而使其断裂强度降低．
为保证阻燃整理后的莱赛尔纤维断裂强力满足企业最低要求的 ２８０ｃＮ，最终确定阻燃剂的密度

为２８０ｇ／Ｌ．
２２２　整理液ｐＨ的优化

阻燃剂密度为２８０ｇ／Ｌ，催化剂双氰胺密度为５０ｇ／Ｌ，在８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧液率为６５％，
在８０℃下预烘３０ｍｉｎ，１６０℃下焙烘１０ｍｉｎ，使用盐酸或氢氧化钠调节整理液ｐＨ值，测得阻燃整理后的莱
赛尔纤维的性能如表２所示．
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表２　ｐＨ值对阻燃整理后的莱赛尔纤维性能的影响

ＰＨ ５ ５．５ ６ ６．５ ７
断裂强力／ｃＮ ２．１０ ２．５３ ２．６９ ２．８３ ３．３１
极限氧指数／％ ４１．８ ４１．６ ３８．８ ３７．４ ３５．５

由表２可以看出，随着整理液ｐＨ值的升高，莱赛尔纤维的极限氧指数逐渐降低，可能原因为酸性的增
强，加大了纤维与阻燃剂的结合程度，使得纤维阻燃性能增强．而断裂强力随着ｐＨ值的降低而逐渐降低，说
明在较酸性条件下，莱赛尔纤维的损伤较大，这与莱赛尔纤维本身不耐酸碱的特性有关．为满足企业最低要
求的２８０ｃＮ，最终确定整理液的ｐＨ值为６５．
２２３　催化剂密度的优化

双氰胺作为催化剂，将植酸铵中 －Ｐ－Ｏ－ＮＨ４＋逐渐分解形成 －Ｐ－ＯＨ基团，进而在高温下通过共价
键接枝到纤维素分子上［１１］．阻燃剂密度为２８０ｇ／Ｌ，整理液 ｐＨ为６５，在８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧
液率为６５％，在８０℃下预烘３０ｍｉｎ，１６０℃下焙烘１０ｍｉｎ，改变整理液中催化剂密度，测得阻燃整理后的莱
赛尔纤维的性能如表３所示．

表３　催化剂密度对阻燃整理后的莱赛尔纤维性能的影响

ρ催化剂／（ｇ·Ｌ－１） ３０ ４０ ５０ ６０ ７０
断裂强力／ｃＮ ３．１１ ２．９２ ２．８１ ２．９９ ３．４２
极限氧指数／％ ３６．５ ３６．９ ３８．６ ３９．１ ３９．７

由表３可以看出，随着催化剂密度的增大，莱赛尔纤维的极限氧指数逐渐增大，说明随着催化剂的增加，使得
更多的阻燃剂能与莱赛尔纤维进行反应；但是随着催化剂密度的增大，断裂强力先减小后增大，可能原因是催化剂

密度超过临界量后，会降低反应活化能，从而导致阻燃剂与莱赛尔纤维反应不均匀，因而而使断裂强力有所回升．
为满足企业对断裂强力最低要求的２８０ｃＮ，且同时考虑催化剂的用量，故选择催化剂密度为５０ｇ／Ｌ．
２２４　浸泡时间的优化

阻燃剂密度为２８０ｇ／Ｌ，催化剂双氰胺密度为５０ｇ／Ｌ，整理液ｐＨ为６５，在８０℃下浸泡，一浸一轧，轧液率
为６５％，在８０℃下预烘３０ｍｉｎ，１６０℃下焙烘１０ｍｉｎ，测得不同浸泡时间下的莱赛尔纤维的性能如表４所示．

表４　浸泡时间对阻燃整理后的莱赛尔纤维性能的影响

ｔ／ｍｉｎ ３０ ４０ ５０ ６０
断裂强力／ｃＮ ２．８６ ３．１７ ３．１６ ３．１７
极限氧指数／％ ３７．３ ３８．６ ３８．９ ３９．１

由表４可知，随着浸泡时间的延长，莱赛尔纤维的极限氧指数增大后趋于平稳，而断裂强力变化不大，可
能原因是随着浸泡时间的增加，单位质量的莱赛尔纤维带出的阻燃剂量过于饱和，而与单位质量纤维参与反

应的阻燃剂量固定不变，因而最终测得的极限氧指数趋于平稳，说明在浸泡３０ｍｉｎ时莱赛尔纤维已达到饱
和吸收状态，所以断裂强力并未发生太大变化．因此，本研究最终选择浸泡时间为３０ｍｉｎ．
２２５　焙烘温度及焙烘时间的优化

阻燃剂密度固定为２８０ｇ／Ｌ，催化剂密度为５０ｇ／Ｌ，整理液ｐＨ为６５，８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧液率为
６５％，在８０℃下预烘３０ｍｉｎ，改变焙烘温度和焙烘时间，测定阻燃整理后的莱赛尔纤维的性能如表５所示．

表５　焙烘温度及焙烘时间对阻燃整理后的莱赛尔纤维性能的影响

Ｔ／℃ １６０ １７０ １８０ １９０ ２００
ｔ／ｍｉｎ １０ ９ ８ ７ ６

断裂强力／ｃＮ ３．１３ ３ ２．１７ １．９５ １．３０
极限氧指数／％ ３６．８ ４１．７ ５１．５ ５３．１ ５５．８
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由表５可知，随着焙烘温度的升高和焙烘时间的缩短，莱赛尔纤维的断裂强力逐渐降低，主要是因为焙
烘温度过高，破坏了纤维强度，使得莱赛尔纤维强度降低，而极限氧指数逐渐增大，主要是因为高温有利于阻

燃剂和莱赛尔纤维发生反应，从而使反应的阻燃剂增多．综合考虑企业要求及实际生产条件，最终确定焙烘
温度为１６０℃，焙烘时间为１０ｍｉｎ．
２３　耐洗涤性能

阻燃剂密度为２８０ｇ／Ｌ，催化剂密度为５０ｇ／Ｌ，整理液ｐＨ为６５，８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧液率
为６５％，８０℃下预烘３０ｍｉｎ，焙烘温度为１６０℃，焙烘时间为１０ｍｉｎ的最优条件下对莱赛尔纤维进行阻燃
整理，对经整理后的莱赛尔纤维进行水洗３次，然后于５０℃下烘干备用．

取一定量的阻燃莱赛尔纤维，分别在温度为２５℃和９０℃的水中以及密度为１０ｇ／Ｌ的碳酸钠溶液中进
行洗涤，每隔５ｍｉｎ取出，并在５０℃烘箱中烘干，将其织成布后测定其极限氧指数．实验结果如表６．

表６　不同洗涤方式对阻燃莱赛尔纤维极限氧指数的影响

ｔ／ｍｉｎ
极限氧指数／％

２５℃水洗 ９０℃水洗 碳酸钠（１０ｇ／Ｌ）

０ ３７．３ ３７．３ ３７．３

５ ３６．１ ３５．２ ３４．５

１０ ３５．７ ３３．２ ３２．１

１５ ３５．２ ３３．１ ３１．６

２０ ３４．５ ３２．８ ３１．３

３０ ３３．９ ３２．１ ３０．７

由表６可以看出，对于不同的洗涤方式，随着时间的增加，阻燃莱赛尔纤维的极限氧指数都在逐渐下降，
可能原因是参与反应的阻燃剂在洗涤过程中从莱赛尔纤维分子中脱离，导致莱赛尔纤维中的阻燃剂含量减

少，从而影响了极限氧指数．对于相同洗涤时间下的莱赛尔纤维，随着洗涤温度的升高和洗涤液碱性的增大，
其极限氧指数逐渐降低，可能原因是洗涤温度高，加快了阻燃剂从纤维分子中脱离，从而使得莱赛尔纤维中

的阻燃剂含量减少；由于阻燃剂水溶液呈弱酸性，其在碱性条件下更易与碱反应，从而导致阻燃剂从莱赛尔

纤维中脱离．但不管以何种方式洗涤，最终洗涤后的莱赛尔纤维极限氧指数仍高于３０％，满足企业最低２８％
的要求，具有较好的阻燃性能．

３　结语

（１）以自制的阻燃剂对莱赛尔纤维进行阻燃整理，优化后的工艺为阻燃剂密度为２８０ｇ／Ｌ，催化剂密度
为５０ｇ／Ｌ，整理液ｐＨ为６５，８０℃下浸泡３０ｍｉｎ，一浸一轧，轧液率为６５％，８０℃下预烘３０ｍｉｎ，焙烘温度为
１６０℃，焙烘时间为１０ｍｉｎ．经整理后的莱赛尔纤维断裂强力在２８０ｃＮ以上，极限氧指数在３６％以上，具有
极好的阻燃性能．

（２）经阻燃整理后的莱赛尔纤维，经２５℃水洗、９０℃水洗以及１０ｇ／Ｌ的碳酸钠碱洗后，其极限氧指数
仍能达到３０％以上，说明阻燃整理后的莱赛尔纤维均有较好的耐洗涤性能．
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