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摘 要 ： 棉织物基于原子转移 自 由基聚合反应 （
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， 

ＡＴＲＰ
 ）接枝 ＤＭＭＥＰ 进行阻燃整理需要进行

前处理才可以完成
，

探讨前处理工艺中引发剂用量 、
反应温度和反应时间与前处理效果之间的关系

，

从而得到较优的

前处理工艺条件 。 并在此条件下接枝 ＤＭＭＥＰ 进行棉织物阻燃整理 ，
测得其极限氧指数达到了 ２５ ．３％

，
燃烧碳渣表面

产生 了大量胀破的泡状突起
，

间接证明 了棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 较优前处理工艺的有效性 。
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棉织物具有 良好的透气性 、吸水性和舒适性 ，
在 日

常生活中常被用作服装面料 、被子 、
床单 、窗帘等

［
１

＿

２
］

。

然而棉织物极易燃烧
，

这在很大程度上限制了其应用
，

因此改善棉 的燃烧性能很重要
［ ３

＿

５ ］

。 目前
，
进行棉织

物阻燃的方法主要有与阻燃纤维混纺 、
化学改性和涂

层等 。 原子转移 自 由基聚合反应 （
ＡＴＲＰ

）作为纺织材

料进行化学改性的常用方法之
一

，是
一

种活性 、可控的

自 由基聚合反应 ，
因接枝功能单体分子量及分子量分

布具有较好的可控性
，
近年来在纺织材料的功能改性

中得到 了
一

定程度 的应用
［
Ｍ

］

。 但是纺 织材料基于

ＡＴＲＰ 进行功能改性过程中功能单体并不能直接与其

进行聚合反应 ，
需要通过接枝前处理在纺织材料上引

人接枝位点
［
ｍ °

］

。 因此
，纺织材料 的前处理直接影响

改性过程中功能单体的接枝效果
［

１ １
］

。 本文主要研究

棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝甲基丙烯酰氧乙基二甲基磷酸

酯 （
ＤＭＭＥＰ

）进行阻燃整理前处理工艺 ，
并在较优前

处理条件下进行阻燃整理 ，测试棉织物阻燃性能及燃
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的改性及应用研究 。

烧碳渣状态 ，验证棉织物基于 ＡＴＲＰ 阻燃整理前处理

工艺及其有效性 。

１ 试验

１ ．１ 试验原料、化学试剂及试验原理

试验原料选择市场上常见的纯棉织物
， 具体规格

如下
：
平纹组织

，
经 、纬纱线密度均为 １４ ．６ｔｅｘ

，
经 、纬密

分别为 ３５９ 、
２７６ 根／ １０ｃｍ 。 为了减少对前处理效果的

影响 ，接枝前处理前试样需要进行退浆和煮练处理。

试验主要化学试剂 ： 四氢呋喃 （
ＴＨＦ

） ，
郑州阿尔法

化工有限公司
；

４ －二氨基吡啶 （
ＤＭＡＰ

） ，广州科星化工

有限公司
；
三乙胺 ，

山东 巨川化工有限公司
；

２－溴异丁

酰溴 ，
阿拉丁试剂 （

上海 ） 有限公司 ；

甲基丙烯酰氧乙

基二甲基磷酸酯 （
ＤＭＭＥＰ

） ，
日 本共荣株式会社。

试验原理 ：
取一定质量的棉织物 ，

用 ＴＨＦ 清洗后

放入真空干燥箱
，
温度设置为 ８０１

，
烘 ２ｈ 后停止加

热
，
真空状态下冷却 ３０ｍｉｎ 后取出放人试样密封袋备

用 。 然后将 ＤＭＡＰ 用 ＴＨＦ溶解
，
与三乙胺按照一定 比

例摇勻形成混合溶液后放入平底烧瓶 中
，
在较低温度

条件下 向溶液中逐滴加人 ２
－溴异丁酿溴并摇匀 。 加

人经过 ＴＨＦ清洗及干燥过的棉织物
，在
一定温度下利
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．４６ Ｎ ｏ ． １２
，
２０１ ８

用磁力搅拌器搅拌 １ｈ 。 关闭磁力搅拌器 ，
取出棉织物

进行清洗和真空干燥
，
进行接枝前处理效果的评价

，
以

纤维表面溴元素的含量为参照指标 。 最后将织物取出

放入密封袋备用
，

试验原理见图 １
［

１２
］

。

Ｃｅｌ ｌｕ ｌ ｏｓｅＣｅ ｌ ｌｕ ｌｏｓｅ－Ｂ ｒ

图 １ 棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 Ｄ ＭＭＥＰ

进行阻燃整理前处理原理图

１
．
２ 测试仪器及测试内 容

１ ． ２． １ 棉织物表面 Ｂｒ 元素相对含量测试

试验 目 的
： 利用能量色散谱仪 （

ＥＤＳ
） 测定接枝前

处理后织物表面 Ｂｒ元素的相对含量
，
可以确定接枝前

处理较优工艺 。

试验仪器 ：能量色散谱仪 （
ＥＤＳ

） ，美国 ＦＥＩ公司生产。

１．２ ．２ 棉织物阻燃性测试

试验 目 的
：
通过测试棉织物 的极限氧指数并分析

燃烧碳渣的变化 ，验证棉织物接枝前后燃烧性能的 变

化
，
间接证明接枝前处理较优工艺的有效性 。

试验仪器 ：

ＺＲ －

３ １ １ 型氧指数测定仪
，
青 岛众邦仪

器有限公司生产
； Ｑ

ＵＡＮＴＡ６００Ｆ 型冷场发射扫描电子

显微镜
，
美 国 ＦＥＩ 公司生产 。

２ 试验结果及分析

２ ． １ 棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 前处理较优工

艺

在棉织物接枝 ＤＭ ＭＥＰ 进行阻燃整理的前处理工

艺中
，
引发剂用量 、反应温度和反应时间作为重要的影

响 因子
，
直接影响着织物 的前处理效果

［
１３ ］

。 因此
，

设

计单因素试验方案 ， 将棉织物 、
４－二甲 氨基吡啶和三

乙胺质量比设置为固定值 。 研究引 发剂用量 、反应温

度和反应时间与接枝前处理效果之间 的关系 ，
进一步

探讨棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 前处理较优工艺

条件。

２
．
１

．１ 引 发剂 用 量与棉织物接枝前处理效果之 间的

关 系

将棉织物 、
４ －二甲 氨基吡啶和三乙胺按 １ ：０ ． ５：

１ ．５ 的质量比依次加人平底烧瓶 ，
调整 ２－溴异丁酰溴

的添加用量 ，
用 ＴＨＦ 作为溶剂按浴 比 １：５０ 将溶质溶

解 ，
按照接枝前处理工艺进行反应之后测试织物表面

Ｂ ｒ 元素的相对含量 。 棉织物和 ２
－溴异丁酰溴的质量

ＳＨＡＮＧＨＡＩＴＥＸＴＩＬＥＳＣＩＥＮＣＥ ＆ＴＥＣＨＮＯＬＯＧＹ上海纺织科技 ｜

＾

专题论坛 ｜
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比为 ４ ：１
、
２ ：１

、
１ ：１

、
１ ：２

、
１：４ 时 ， 溴元素含量为

０． ３６％ 、 ０ ． ７２％ 、
１ ． １ ３％

、
１ ． ７９％ 、

２ ． ８ １％ 。

可见
，棉织物前处理后纤维表面的溴元素 含量随

着反应体系 中 ２－溴异丁酰溴含量的增加而不断增加 。

因为在温度恒定不变的前提下 ，
不断增加 ２ －溴异丁酿

溴添加量
，

反应体系 中单位体积内活化分子数量增加
，

棉纤维大分子上的活性羟基周 围存在的酰溴基团数增

加
，
增加反应物浓度有利于化学平衡反应 向产生生成

物的方向进行
，
故棉织物表面的溴元素含量不断增加 。

但棉织物表面溴元素含量过高也会恶化其手感及外观

性能 。 因此
，
棉织物与 ２

－溴异丁酰溴的质量 比设置为

１ ： ２较合适 。 图 ２ 是棉织物与 ２
－溴异丁酰溴质量 比

为 １：２ 时 ，接枝前处理后棉纤维表面能谱图 ，
这时 Ｂｒ

元素的质量百分比为 １ ．７９％
，
原子百分比为 ０ ．３ ８％ 。

图 ２ 质量 比 １ ：

２ 时棉织物接枝前处理后纤维表面能谱图

２ ． １ ．
２ 反应温度 与棉织物接枝前处理效果 之 间 的关

系

将棉织物 、
４
－二 甲 氨基吡啶 、

三乙胺和 ２
－

溴异丁

酰溴按 １：０
．５： １ ． ５：２ 的质量比投入到平底烧瓶中

，

以 ＴＨＦ 为溶剂
，
按浴比 １：５０ 将溶质溶解

，
密封瓶 口

。

在反 应 的初始阶段 ，
将烧瓶放入冰水混合物中 反应

１ｈ
，

调整反应的温度
，
按照接枝前处理工艺进行反应

之后测试织物表面 Ｂｒ 元素的相对含量。 反应温度为

２０弋
、
２５＾

、
３０１

、
３５１

、
４０Ｔ 时 ， 溴元素含量分别 为

０ ．６３％ 、
１ ．０ １ ％

、
１ ． ２４％ 、

１ ． ６２％
、
２ ．０ ３％ 。

可见
，
棉织物接枝前处理后纤维表面的溴元素含

量与反应温度呈现正相关关系 。 但当反应温度超过

４０丈 时
，
整个反应溶液颜色变深 ，

表明 副反应增多
，
不

利于整个前处理反应的控制
，
直接影响接枝前处理的

效果 ，进
一

步对整个阻燃整理产生不利影响 。 所 以 ，
整

个接枝前处理反应的反应温度选择 ３０Ｔ 较为合适 ，
既

可以保证反应取得较好的前处理效果又可 以节约 能

源
， 降低生产成本。 图 ３ 是在该条件下接枝前处理后

棉纤维表面的能谱图
，
这 时 Ｂｒ 元素 的质量百分 比为

１ ．７ ２４％
，
原子百分比为 ０ ．３０％ 。
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Ｖｏ ｌ ． ４６
Ｎｏ ． １ ２

，
２０ １ ８

００ ．５１１ ．５２２ ． ５３３ ． ５４

满量程６６６ｃｔｓ光标 ： ０ ．０００ ｋｅＶ

图 ３３０ ＾Ｃ时棉织物接枝前处理后纤维表面的能谱图

２ ． １ ． ３ 反应时 间 与棉织物接枝前处理效果之 间 的关

系

将棉织物
、
４
－二 甲 氨基 吡啶 、三乙胺和 ２－溴异丁

酰溴按 １：０ ． ５ ：１ ． ５：２ 的质量 比投人到平底烧瓶中 ，

不断延长反应时间 ，按照接枝前处理工艺进行反应后

测试织物表面 Ｂ ｉ

？ 元素 的相对含 量 。 反应时 间为 ６
、

１２
、
１ ８

、
２４

、
３０ｈ时 ，

溴 元素含 量 为０ ． ２７％ 、
０ ． ７６％ 、

１ ． ０２％ 、
１ ＿２０％

、
１ ． ２４％ 。

可见
，
棉织物表面的溴元素含量与反应时间 呈正

相关的关系 ，但是当反应时间从 ２４ｈ 延长到 ３０ｈ 时 ，

溴元素含量并没有明显增加 。 这是因为在整个酰化反

应过程中引发剂 ２
－溴异丁酰溴的量是固定不变的

，
随

着反应时间继续延长 ，
整个反应过程中引 发剂的浓度

不断下降 ，
导致酰化反应明显放缓。 所 以

，
反应时间设

定为 ２４ｈ 比较合理
，
既满足 了前处理效果的要求

，
又

可以提高反应效率。 图 ４ 为该条件下接枝前处理后棉

纤维 的表 面 能谱 ，
这 时 Ｂｒ 元 素 的 质量 百分 比 为

１ ． ２０％
，
原子百分比为 ０ ． ２８％ 。

００ ．５１ １ ． ５２２ ．５３ ３． ５４

满量程６６ ６ｃｔｓ光标 ：
０ ．０００ｋｅＶ

图 ４２４ｈ 时棉织物接枝前处理后纤维表面能谱

２ ．２ 棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 较优前处理后

的阻燃效果测试

棉织物接枝 ＤＭＭＥＰ 的前处理较优工艺
：
棉织物 、

４
－二 甲 氨基吡啶 、三乙胺和 ２

－溴异丁酰溴的质量比为

１ ：０ ． ５：１ ． ５ ：２
，
浴比 １：５０

，
整个反应体系先在较低

温度条件下 （ ８１左右 ）反应 １ｈ
，然后在 ３０Ｔ条件下再

反应 ２４ｈ
。 在该前处理条件下将处理后的棉织物基于

ＡＴＲＰ 进 行 接 枝 反 应 ， 反 应 条 件 ＤＭＭＥＰ 浓 度

０ ＿２５ｍ ｏｌ／Ｌ
、催化剂 ＣｕＢｒ 浓度 ０ ． ２ｍｍｏ Ｉ／Ｌ

、
反应温度

８０１ 、反应时间 ６０ｍ ｉｎ
、反应液 ｐＨ 为 ９

，然后测试其阻

燃性能的变化 ［

１４
］

。

纺织材料的燃烧可 以认为是
一种纤维分子快速热

降解的过程 ，其阻燃性能测试的主要物理指标是极限

氧指数 ＬＯ Ｉ
，该测试指标指纺织材料在氧－氮混合气体

中能够维持燃烧时氧气的最低含量 ，

ＬＯＩ 数值越大说

明 纺织材料越不 易燃烧。 棉 织 物基 于 ＡＴＲＰ 接枝

ＤＭＭＥＰ进行阻燃整理前后测试其 ＬＯ Ｉ 数值发现变化

明显
，
棉织物原样的 ＬＯＩ 测试数值为 １ ８ ． ２％

，
整个燃烧

过程迅速
；
接枝后棉织物的 ＬＯＩ 为２ ５ ． ３％

，
在燃烧过程

中 出现了 自熄现象 。 这说明经过整理后棉织物具有明

显阻燃效果 。 利用扫描 电镜对棉织物处理前后燃烧后

的碳渣进行分析 ，
见图 ５

。

（
ａ

）
接枝前

（
ｂ

）
接枝后

图 ５ 基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 改性前后棉碳渣的扫描电镜图

由图 ５ 可见
，
棉织物原样燃烧后的碳渣为 白色灰

烬 ，
而经过接枝处理的棉织物燃烧碳渣表面产生 了大

量胀破的泡状突起 ， 该物质是燃烧过程 中形成的多孔

膨胀泡沫炭层 ，
其功能就是隔绝氧源和阻碍热源向纤

维素传递 ，从而阻止燃烧火焰的蔓延及传播
，
使得棉织

物具有
一

定 的 阻燃性 ， 这也 间接证明 了棉织 物基于

ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 较优前处理工艺的有效性 。

３ 结 语

棉织物接枝前处理是其基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ

进行阻燃整理的基础
，
在前处理工艺 中引发剂用量

、
反

应温度和反应时间与前处理效果都存在正相关关系 ，

但表现出 的规律不尽相 同 ， 进而得 到了棉 织物接枝

ＤＭＭＥＰ 的前处理较优工艺条件 。

棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 较优前处理后进

行阻燃整理 ， 测得其极 限 氧指数明 显增大 ，
达到 了

２５ ． ３％
，燃烧碳渣表面产生了大量胀破 的泡状突起 ，

这

些都证明 了棉织物基于 ＡＴＲＰ 接枝 ＤＭＭＥＰ 较优前处

理工艺的有效性 。ＯｒＳｒ
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有
“

切割
”

的效果 ，
整个织物具有浮雕感 。

（ ａ ） 芝麻点＋局部编织（ ｂ ）空气层 ＋局部编织

图 ７ 提花编织
“

人
”

字纹

２． ３ ．２ 提花与多针距技术复合编织

对于复杂竹编工艺纹样的面料设计 ，首先需要对

纹样的线条或者面的元素进行提取
，
分析纹样的重要

特征 ，
用特定的关键词进行总结 ，

见 图 ８
（
ａ

） 。 首先是

粗与细的对比 ，其次是穿插的效果 ，具有几何形态 ，方

形 、折线形态的组合
，
在图形 的表现上采用大小面与线

条的组合形式 ，采用绘画的方式进行绘制 ， 随后在变

化的图形上进行提花类型与组织结构的复合设计 。 如

图 ８
（
ｂ

）
所示

，
单一的采用提花组织

，
织物表面 比较平

，

很难体现竹编的凹 凸肌理 ，
所以采用空气层提花与多

针距技术复合编织 ， 在 ａ 区域 ， 采用纱线两根进线 ，并

进行 １ 隔 １ 编织
；
ｂ 色区域采用细针效果来编织

，
即针

织满针编织 ，纱线单根进线 。 由织物实物图可见
，
由于

多针距的编织
，在织物表面形成粗旷与细腻的风格复

合
，
与穿蔑装饰纹样 中

，
细竹与粗竹混合的编织风格保

持
一

致 。
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穿蔑装饰纹（ ｂ ） 图案提取（

ｃ） 织物实物

图 ８ 提花与多针距技术复合编织

３ 结 语

竹编工艺手法丰富
、
技艺精湛

，并且传统的编织技

艺 、独特的肌理值得传承与创新 。 借鉴竹编工艺 的技

法精髓以及典型肌理特征 ，
通过运用针织纱线 、针织组

织结构复合 、 电脑横机技术的手段 ，
实现竹编工艺的艺

术审美特征的 同时
，
通过改变材料的性能

，
改变编织方

法
，赋予竹编工艺新的应用领域 。 竹编工艺在针织面

料设计中的应用 ，在给面料设计带来新灵感的 同时 ，
也

为传统工艺的传承与创新寻求另
一

种途径 。
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