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摘 要:用无甲醛阻燃剂DM-1303整理棉织物,设计了L9(34)的正交试验,用极差及方差分析法分析了影响阻燃织

物性能的主要因素。结果表明其最佳整理工艺为:DM-1303用量400g/L,交联剂DM-3522用量50g/L,焙烘温度150
℃(烘3min),工作液pH值3.5,所整理的阻燃织物具有较好的服用性能。
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  纺织品大部分都是由易燃纤维组成,存在着火的

隐患[1],一旦引发火灾将严重威胁人们的生命财产安

全,对纺织品阻燃处理无疑具有重要意义[2]。棉织物

是需求最多的天然纺织品,但它具有可燃性,因此对其

进行阻燃整理非常必要。目前棉织物的阻燃整理剂主

要有普鲁苯(Proban)和PyrovatexCP[3-4],这两种工

艺对环境污染相对较大且整理织物甲醛含量偏高[5],

因此开发甲醛含量低且环境污染小的阻燃剂及工艺成

为当前研究的重要方向。

本文探讨了一种新型的棉持久阻燃剂 DM-1303
对棉织物的加工工艺,该阻燃剂为一种有反应基团的

磷酸酯阻燃剂,具有磷含量高、无甲醛、阻燃效率高、耐
久性好的特点,是替代Proban工艺及CP工艺,生产高

效、环保的棉阻燃纺织品的一种助剂。

1 试验部分

1.1 材料和仪器

织物:29.2tex×36.4tex 128×60纯棉纱卡。

试剂:棉用耐久阻燃剂DM-1303、DMDHEU树脂

DM-3522、催化剂C-8、非离子渗透剂 DM-1232、有机

硅柔软剂0157,所有试剂均为德美化工生产。

仪器:RapidP-AO小轧车(厦门RAPID公司),电
热恒温鼓风干燥箱(型号DHG-9425A 上海一横科学

仪器有限公司),Setra电子天平(BL-2000S型),威力

洗衣机(PB90-9033型),YG(B)815D-I型(垂直法),织

物阻燃性能测试仪(温州大荣纺织仪器有限公司),YG
(B)033A 型织物撕裂仪(温州大荣纺织仪器有限公

司),YG026PC型电子织物强力机(温州方圆仪器有限

公司)。

1.2 测试方法

(1)阻燃性能 按GB/T5455-1997《纺织品燃烧

性能试验垂直法》测定损毁长度、续燃时间、阴燃时间。

按GB/17591-2006《阻燃织物》评定织物阻燃性能,其

中B1 级要求为:损毁长度≤15cm,续燃时间≤5s,阴

燃时间≤5s;B2 级要求为:损毁长度≤20cm,续燃时

间≤15s,阴燃时间≤15s。
(2)撕破强力 按GB/T3917.1-2009《纺织品织

物撕破性能第1部分:冲击摆锤法撕破强力》测定。
(3)断裂强力 按GB/T3923.1-1997《纺织品织

物拉伸性能第1部分:断裂强力和断裂伸长率的测定

条样法》测定。
(4)游离甲醛含量 按GB/T2912.1-2009《纺织

品甲醛的测定第1部分:游离和水解的甲醛(水萃取

法)》测定。
(5)耐洗涤性能 按GB/T8629-2001《纺织品试

验用家庭洗涤和干燥程序》测定。

1.3 整理工艺

二浸二轧工作液,含300~400g/L阻燃剂 DM-

1303、50~100g/LDMDHEU树脂交联剂DM-3522、

20%~40%DMDHEU用量的催化剂C-8(通过调整加

入量控制工作液pH值)、2g/L渗透剂DM-1232,工艺

流程为:预烘(100℃,2min)→焙烘(150~170℃,3
min)→冷水洗(1min)→热水洗(50℃×5min)→冷
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水洗(1min)→烘干(100℃)。检测整理后织物的游离

甲醛、断裂强力、撕破强力、阻燃性能及洗10次及30
次后的阻燃性能。

1.4 正交试验设计

本试验探讨阻燃剂 DM-1303用量、交联剂 DM-
3522用量、焙烘温度、工作液pH值对棉织物阻燃性能

的影响。设计了4因素3水平L9(34)的正交试验,因
素和水平见表1。

表1 因素水平表

水 平
A

阻燃剂用量
/g·L-1

B
交联剂用量
/g·L-1

C
焙烘温度
/℃

D
pH值

1 300 50.0 150 1.0
2 350 75.0 160 2.5
3 400 100.0 170 3.5

2 结果与讨论

2.1 整理织物的性能

正交试验方案与结果见表2。

2.2 极差分析

正交试验极差分析结果见表3、表4、表5、表6。

2.3 方差分析

正交试验方差分析结果见表7、表8、表9、表10。
由表7可以看出,通过F检验,对于损毁长度,因

素A、B、C、D 都不显著,但因素A对洗前损毁长度有

一定影响,因素D 对洗涤30次后损毁长度有一定影

响,且A水平增大损毁长度变小;因素D 取最小水平

时,洗涤30次以后损毁长度最小,故优化水平组合为

A3D1。

表2 正交试验方案与结果

试 验
因素水平
组 合

指 标

洗前损
毁长度
/cm

洗涤30次
后损毁长度
/cm

游离甲醛
/ppm

经向撕破
强力保留率
/%

纬向撕破
强力保留率
/%

经向断裂
强力保留率
/%

纬向断裂
强力保留率
/%

1 A1B1C1D1 12.8 12.8 19.9 48.3 32.2 72.5 64.9

2 A1B2C2D2 13.2 12.9 44.1 42.3 39.0 81.8 80.2

3 A1B3C3D3 12.9 12.7 57.6 42.3 33.9 81.6 72.8

4 A2B1C2D3 12.1 13.4 41.5 63.8 61.9 90.4 88.1

5 A2B2C3D1 12.9 12.6 16.7 26.2 21.2 64.1 57.3

6 A2B3C1D2 12.4 13.4 58.0 48.3 45.8 86.4 82.4

7 A3B1C3D2 12.5 13.6 17.5 61.7 54.2 83.9 80.6

8 A3B2C1D3 12.2 12.4 52.5 61.7 58.5 91.6 91.0

9 A3B3C2D1 12.0 11.5 30.1 30.9 21.2 68.6 53.0
 备注:续燃时间、阴燃时间均为0s。

表3 损毁长度极差分析

洗 前 洗30次

K1 K2 K3 R K1 K2 K3 R
A 13.0 12.5 12.2 0.73 12.8 13.1 12.5 0.63

B 12.5 12.8 12.4 0.33 13.3 12.6 12.5 0.73

C 12.5 12.4 12.8 0.33 12.9 12.6 13.0 0.37

D 12.6 12.7 12.4 0.30 12.3 13.3 12.8 1.00

表4 撕破强力保留率极差分析

经 向 纬 向

K1 K2 K3 R K1 K2 K3 R
A 44.3 46.1 51.4 7.13 35.0 43.0 44.6 9.60

B 57.9 43.4 40.5 17.40 49.4 39.6 33.6 15.80

C 52.8 45.7 43.4 9.37 45.5 40.7 36.4 9.07

D 35.1 50.8 55.9 20.80 24.9 46.3 51.4 26.60
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表5 断裂强力保留率极差分析

经 向 纬 向

K1 K2 K3 R K1 K2 K3 R
A 78.6 80.3 81.4 2.73 72.6 75.9 74.9 3.30

B 82.3 79.2 78.9 3.40 77.9 76.2 69.4 8.47

C 83.5 80.3 76.5 6.97 79.4 73.8 70.2 9.20

D 68.4 84.0 87.9 19.50 58.4 81.1 84.0 25.60

表6 游离甲醛极差分析

项 目 K1 K2 K3 R

A 40.5 38.7 33.4 7.17
B 26.3 37.8 48.6 22.30
C 43.5 38.6 30.6 12.90
D 22.2 39.9 50.5 28.30

表7 损毁长度方差分析

洗 前

SS df MS F 显著性

洗涤30次

SS df MS F 显著性

A 0.842 2 0.421 6.19 A 0.602 2 0.301 2.79
B 0.202 2 0.101 1.48 B 0.949 2 0.474 4.40
C 0.202 2 0.101 1.48 D 1.50 2 0.751 6.96

误  差 0.136 2 0.068 1.00 误  差 0.216 2 0.108 1.00

表8 撕破强力保留率方差分析

洗 前

SS df MS F 显著性

洗涤30次

SS df MS F 显著性

B 523.6 2 261.8 6.35 A 155.6 2 77.82 1.29
C 143.3 2 71.64 1.74 B 383.0 2 191.5 3.17
D 703.7 2 351.9 8.53 D 1186 2 593.1 9.83 *

误  差 82.57 2 41.28 1.00 误  差 120.7 2 60.35 1.00

表9 断裂强力保留率方差分析

洗 前

SS df MS F 显著性

洗涤30次

SS df MS F 显著性

B 21.26 2 10.63 1.87 B 120.4 2 60.18 7.07
C 72.93 2 36.46 6.43 C 129.2 2 64.62 7.60
D 638.0 2 319.0 56.30 ** D 1175 2 587.9 69.10 **

误  差 11.39 2 5.693 1.00 误  差 17.02 2 8.508 1.00

表10 游离甲醛方差分析

SS df MS F 显著性

B 743.9 2 372.0 8.90
C 253.0 2 126.5 3.03
D 1225.0 2 612.8 14.70 *

误 差 83.40 2 41.70 1.00

  由表8、表9可以看出,通过F检验,对于撕破、断
裂强力,因素D 显著,因素B、C 有一定影响,因素 A
不显著。从表4、表5看出,pH 值增大强力保留率都

明显升高,因素B、C 水平增大,强力保留率都明显下

降,故为取得最大强力保留率最优组合为B1C1D3。

由表10可以看出,通过F 检验,对于布面游离甲

醛,因素D 显著,因素B 有一定影响,其它因素A、C不

显著。通过表6看出,B、D 值增大布面游离甲醛明显

升高,随B 值增大,撕破强力保留率都明显下降,故为

取得最大强力保留率最优组合为B1D3。
评价阻燃棉织物性能的优劣不仅要考察阻燃效果

(限氧指数,损毁长度,续燃时间,阴燃时间),而且织物

布面游离甲醛含量,织物强力损失程度也是产品至关

重要的因素,从上述正交试验的分析看,各因素在所选

用的水平范围对阻燃和耐久性能的改变相对影响较
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小,而对甲醛释放量和织物强力相对影响较大。综合

分析以上各因素可得出DM-1303用于棉织物阻燃整

理的最佳工艺为A3B1C1D3,即阻燃剂DM-1303的

用量为400g/L,交联剂DM-3522的用量为50g/L,焙
烘温度为150℃,工作液pH值为3.5。

2.4 最佳工艺的整理效果

为改善手感及提高撕破强力,在阻燃配方中通常

还需加入一定量柔软剂或纤维保护剂。按上述最佳工

艺的阻燃配方,并考察有机硅柔软剂0157加入与否对

整理结果的影响,其结果见表11。

表11 最佳工艺的整理效果

项 目   指 标   
整理配方未加

0157
整理配方中加

015720/g·L-1
原 布

撕破强力 经 向/N 11.3 16.4 16.0
经向保留率/% 70.6 102.5
纬 向/N 7.90 13.2 13.3
纬向保留率/% 59.4 99.2

断裂强力 经 向/N 920.3 853.4 1004
经向保留率/% 91.6 85.0
纬 向/N 443.6 421.6 533.5
纬向保留率/% 83.1 79.0

手感特点 较差 良好 适中

游离甲醛含量/mg·kg-1 70 66 0
阻燃性能 损毁长度/cm 10.7 11.9 完全烧毁

续燃时间/s 0 0 ≥25
阴燃时间/s 0 0 ≥15

洗涤30次阻燃性能 损毁长度/cm 13.6 13.8 完全烧毁

续燃时间/s 2.7 3.6 ≥25
阴燃时间/s 0 0 ≥15

  结果表明织物经阻燃剂DM-1303整理后,阻燃性

能良好,满足GB17591-2006B1 级要求,且耐洗次数

达到30次,布 面 游 离 甲 醛 为 66~70 mg/L 满 足

GB18401-2001《纺织品甲醛含量的限定》中直接接触

皮肤类产品(甲醛≤75mg/L)的要求。未加柔软剂的

阻燃整理后手感较差,撕破强力保留60%~70%,断裂

强力保留80%~90%;阻燃柔软一浴整理后手感改善,
撕破强力保留约100%,断裂强力保留80%~85%,用
此方法进行阻燃整理后的棉织物仍然具有良好的服用

性能。

3 结论

(1)棉用无甲醛阻燃剂DM-1303不含甲醛,即使

目前仍旧采用含甲醛的DMDHEU树脂作交联剂,但
加工过程中产生释放的有害甲醛气体总量已经显著减

少,而且整理织物上的游离甲醛含量也明显降低。
(2)无甲醛阻燃剂DM-1303阻燃体系用于棉织物

阻燃的最佳工艺为:阻燃剂DM-1303用量为400g/L,
交联剂DM-3522的用量为50g/L,焙烘温度为150℃

(焙烘时间3min),工作液pH值为3.5。实际生产中

可根据具体情况作调整,如原织物强力好,对布面游离

甲醛限量严格且阻燃效果要求高则可适当降低工作液

pH值至2.5。
(3)用最佳工艺整理的阻燃棉织物阻燃性能良好,

耐洗性优良,手感柔软舒适,强力损失较小,布面游离

甲醛也满足国家标准,具有较好的服用性能。
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ProcessOptimizationofFormaldehyde-free
FlameRetardantsDM-1303FinishedonCottonFabric
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  Abstract:Theformaldehyde-freeflameretardantDM-1303wasappliedtocottonfabrics.Theorthogonaltestwasdesignedandthe
mainfactorsaffectingtheflameretardantpropertiesoffabricswerediscussedbyrangeandvarianceanalysismethod.Theoptimalfin-
ishingprocesswasdeterminedasfollows:DM-1303400g/L,cross-linkingagentDM-352250g/L,curingat150℃for3min,pH
valueofworkingliquid3.5.Flame-retardantfabricfinishedwiththeoptimalprocesshadgoodwearability.
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TechnicalMeasuresofControllingtheHairinessofRamieYarnSizing
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  Abstract:Inordertoreducethehairinessof27.8texramiesizingyarn,bycomparisonoftestmethods,theinfluencesofthe

doubledippinganddoublepressuretechnology,sizingpercentage,moisturerateandsizeformulawerestudied.Thereasonabletech-

nologyparameterswereoptimalselected.Theexperimentalresultsshowedthatselectingsizeformulaoflowviscosityandgoodfilm,

usinghighdensity,lowreturn,highsizing,doubledippinganddoublepressure,separatingwetyarnstickstechnologycouldsignifi-

cantlyreduceyarnhairiness,andbrokenwrapratecouldreduceto0.6rootsperhourinaweavingmachine.
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EMS除外)。

2、联系方式

《生活用纸》发行部

联系人:王林红,罗霞

电话:010-64778186,64778187
传真:010-64778199
E-mail:cidpex@cnhpia.org
3、交款方式:通过银行或邮局交款并注明《生活用纸》订

阅费,款到后开具正式发票。
银行转帐:
收款单位:中国制浆造纸研究院

帐号:1100101950005305701
开户行:中国建设银行北京宣武支行

邮局汇款:
地址:北京市朝阳区望京启阳路4号中轻大厦

收款人:《生活用纸》编辑部

邮编:100102
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