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摘 要:通过测试计算阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维的聚合度、相对平均分子量及分子结构,分析了阻燃粘胶纤维与

普通粘胶纤维之间的结构性能差异。结果表明,经磷系阻燃剂共混改性的阻燃粘胶纤维并未改变其纤维素Ⅱ的结晶结

构,但是由于阻燃剂的加入使得纤维的结晶度、晶粒尺寸、聚合度及相对平均分子量均有不同程度的下降,并由此推知阻

燃粘胶的力学性能应劣于普通粘胶纤维,而吸湿导汗性能应优于普通粘胶纤维。
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  粘胶纤维是由天然纤维素纤维经过磺化等一系列化

学反应纺丝而成的人造纤维素纤维。其较好的发色性、吸
湿透气性、舒适性及可纺性,成为人类利用最多,产量最大

的人造纤维素纤维,被大量应用在家居装饰品及服用纺织

品上[1]。由于粘胶纤维的易燃性能使得在对防护要求越

来越高的今天,对其阻燃改性迫在眉睫。
目前,对粘胶纤维的阻燃研究主要集中在对粘胶

纤维纺丝液与阻燃剂进行共混后再进行纺丝,相继开

发出磷系与硅系共混阻燃粘胶纤维,另一种则是通过

对粘胶纤维进行阻燃涂层处理,使其具有一定的阻燃

防护性能。两种工艺各有优缺点,共混阻燃粘胶纤维

的优点是阻燃剂与粘胶纤维结合紧密,耐水洗,防护性

能持久,该工艺对阻燃剂与粘胶纤维纺丝液的相容性

要求较高,且该法制备的阻燃粘胶纤维在阻燃性能上

低于涂层阻燃粘胶纤维。涂层处理制备的阻燃粘胶纤

维的初次阻燃防护性能较好,成本较低,但是随着洗涤

次数的增加,阻燃性能下降明显。
本文通过对山东海龙股份有限公司生产的磷系阻

燃粘胶纤维与普通粘胶纤维进行性能对比实验,分析

阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维的结构性能差异,为新

型阻燃粘胶纤维的开发提供一定的参考。

1 实验部分

1.1 实验材料

磷系共混阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维(规格均

为细度1.32dtex,长度33mm)、丙酮、溴化钾、硫酸

(质量分数为98%),以上化学试剂均为分析纯。

1.2 实验仪器

HG101-1A电热鼓风干燥箱、LD1-Y-2000X射

线衍 射 仪、FTIR-7600型 傅 里 叶 变 换 红 外 光 谱 仪、

ATX124万分之一电子分析天平、HWS-24电热恒温

水浴锅、PX1-NDJ-4旋转粘度仪。

1.3 实验方法

使用ATX124万分之一电子分析天平称取阻燃粘

胶纤维与普通粘胶纤维各20g,将称取后的纤维分别

投放到装有600mL质量分数为5%的丙酮溶液中,在
丙酮溶液中充分浸泡5min,以除去阻燃粘胶纤维与普

通粘胶纤维生产过程中所带来的油渍,下述实验测试

所用阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维均为经丙酮溶液浸

泡处理过的纤维,不再赘述。阻燃粘胶纤维与普通粘

胶纤维经丙酮溶液浸泡5min后,使用玻璃棒将阻燃

粘胶纤维与普通粘胶纤维取出后,使用蒸馏水对取出

纤维反复冲洗,以除去纤维表面的丙酮溶液与杂质。
将洗涤干净的阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维放置在通

风遮光处除去水分后,放置到温度为105℃的 HG101
-1A电热鼓风干燥箱干燥至恒重待用。

1.3.1 聚合度及相对平均分子量

通过计算将浓硫酸配置成质量分数为1%的稀硫

酸溶液,待配置好的稀硫酸溶液的温度降至20℃时,
使用ATX124万分之一电子分析天平称取上述洗涤干

燥后的阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维各0.1g,称取好

分别投入到装置100mL的稀硫酸溶液中,待阻燃粘胶

纤维与普通粘胶纤维完全溶解后,使用PX1-NDJ-4旋

转粘度仪在温度为20℃的恒温水浴锅中依照《GBT
5888-1986苎麻纤维素聚合度测定方法》测量阻燃粘

胶纤维与普通粘胶纤维的黏度η
[2],依据公式(1)计算
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纤维的特性黏度[η]
[3],由计算得到的特性黏度依据公

式(3)计算阻燃粘胶纤维的聚合度DPη 与相对平均分

子量Mη
[4]。

[η]=
2(ηsp -lnηr)

c
(1)

Mη =1.06×
[η]×102

7.2
(2)

DPη =Mη/238 (3)
其中 [η]——— 粘胶纤维特性黏度;ηsp——— 粘胶纤维增

比黏度;ηr——— 粘胶纤维相对黏度;c———粘胶纤维溶液

浓度。

1.3.2 红外光谱

将阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维剪成纤维细末

后,与溴化钾混合,经充分碾磨使溴化钾粉末与纤维细

末充分混合后制成溴化钾试验压片。使用FTIR-7600
型傅里叶变换红外光谱仪分别对阻燃粘胶纤维溴化钾

压片与普通粘胶纤维溴化钾试样压片进行红外光谱曲

线扫描实验。FTIR-7600型傅里叶变换红外光谱仪测

试参数设置:阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维试样的光

谱扫描范围均为4000~400cm-1,光谱采取连续扫描

的方式,分辨率为0.5cm-1,试样扫描的次数均为36
次。

1.3.3 X衍射

将阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维剪成纤维细末后

制成纤维细末压片,使用LD1-Y-2000X射线衍射仪测

试阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维细末压片。LD1-Y-
2000X射线衍射仪测试参数设置:管电流选择60mA,
管电压 选 择50kV,管 电 流 与 管 电 压 的 稳 定 度≤
0.001%,输出功率为3kW,扫描半径为185mm,扫描

角度范围为5°~45°,扫描的步进角为0.005°,X衍射

曲线扫描方式采取连续扫描的方式,扫描的速度为

0.1°/min,Cu靶,Kα射线波长为0.154nm。另利用

LD1-Y-2000X射线衍射仪自带软件,插入立方样条函

数(Spline)背景线去除X衍射曲线中的杂点后,分别

计算所测阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维X衍射曲线的

半高宽,分峰及积分面积,利用上述计算结果分别计算

阻燃粘胶纤维的结晶度与晶粒尺寸,分析结晶结构与

晶粒尺寸的差异。

2 结果与讨论

2.1 纤维聚合度与相对平均分子量

经计算阻燃粘胶纤维的聚合度与相对平均分子量

分别为253与60214,相比普通粘胶纤维的值331与

78778低30.8%。直接反映粘胶纤维中大分子链段

上重复结构单元的数目,聚合度的大小与相对平均分

子量是正比例关系,而二者的大小直接影响纤维结构

的均端末方距的大小,二者之间呈现正相关。而均端

末方距的大小与纤维的力学性能密切相关,均端末方

距越大,纤维的力学性能越好。另从下述的X衍射实

验中的结晶度变化也可以得知,阻燃粘胶纤维的结晶

度远低于普通粘胶纤维,据此,可以推知阻燃粘胶纤维

的力学性能远低于普通粘胶纤维。由朱正锋、齐大鹏

等[5]对阻燃粘胶纤维的研究结果也证实了该观点。

2.2 红外光谱

阻燃粘胶纤维及普通粘胶纤维的红外光谱曲线如

图1所示。可以看出,阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维

的红外光谱吸收特征峰的位置大致一致,这说明磷系

阻燃粘胶纤维经过共混改性后纤维并未改变纤维素Ⅱ
的晶型结构。

从谱图上看,二者均在3440cm-1附近有吸收峰

存在,这是由于在-OH基团氢氧键伸缩振动引起的,
而在2890cm-1附近吸收峰是由于-CH的伸缩振动

引起的,在1635cm-1附近吸收峰是由于阻燃粘胶纤

维与普通纤维回潮吸收的水分子中的 H-O-H引起的

吸收峰。在1420cm-1附近吸收峰则是由于 H-C-H
对称弯曲振动引起的,在1320cm-1附近的吸收峰是

由于H-C-H摆动引起的吸收峰,在1160cm-1附近的

吸收峰是由于 C-O-C不对称伸缩振动引起的,在1
065cm-1附近的吸收峰与1020cm-1附近的吸收峰均

是由于C-O伸缩振动引起的,C-O-C面内的对称伸缩

振动引起的吸收峰出现在895cm-1附近。从上述吸收

峰的位置可以推断出,磷系阻燃粘胶纤维的改性并未

改变粘胶纤维纤维素Ⅱ的晶型结构,但从比较阻燃粘

胶纤维与普通粘胶纤维谱图吸收峰的强度可以发现,
经过改性的磷系阻燃粘胶纤维的吸收峰强度明显低于

普通粘胶纤维,这是由于磷系阻燃剂的加入使得粘胶

纤维的结晶度下降,无定型区增加,故使阻燃粘胶纤维

的吸收峰强度降低,该结论也可以从X衍射曲线分析

中得到验证。

2.3 X衍射分析

阻燃粘胶纤维及普通粘胶纤维的X衍射曲线如图

2所示。可以看出,阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维对

应结晶特征峰的位置均在12.5°、20.5°与22°附近,也
再次说明阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维的结晶结构均
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属于纤维素Ⅱ。从图2也可以直观的看出,阻燃粘胶

纤维的结晶峰强度均低于普通粘胶纤维。
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a为阻燃粘胶纤维红外光谱曲线;b为普通粘胶纤维红外光谱曲线

图1 粘胶纤维红外光谱曲线
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a为阻燃粘胶纤维X衍射曲线;b为普通粘胶纤维X衍射曲线

图2 粘胶纤维X衍射曲线

通过计算,普通粘胶纤维的结晶度为33.7%,而阻

燃粘胶纤维的结晶度只有27.4%,普通粘胶纤维相比

阻 燃粘胶纤维高出6.3%。而普通粘胶纤维的晶粒尺

寸分别为4.82、3.51与3.25nm,远高于普通粘胶纤

维的4.17、3.21与2.94nm。从上述计算结果可知,
经过阻燃剂的共混改性使得粘胶纤维的结晶度降低,
晶粒尺寸减小。由于普通粘胶纤维的结晶度与晶粒尺

寸高于阻燃粘胶纤维,所以可以推知,普通粘胶纤维的

力学性能要好于阻燃粘胶纤维,而阻燃粘胶纤维的无

定型区高于普通粘胶纤维,因此其吸湿导汗性能优于

普通粘胶纤维。

3 结论

通过对阻燃粘胶纤维与普通粘胶纤维的性能测试

可知,经过磷系阻燃剂共混改性的阻燃粘胶纤维并未

改变其纤维素Ⅱ的结晶结构,但是由于阻燃剂的加入,
使得纤维的结晶度、晶粒尺寸、聚合度及相对平均分子

量具有不同程度的下降。由此可以推知,阻燃粘胶纤

维的无定型区百分比高于普通粘胶纤维,因此阻燃粘

胶纤维的力学性能劣于普通粘胶纤维,而吸湿导汗性

能优于普通粘胶纤维。
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StructureandPerformanceComparisonbetween
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  Abstract:Thedegreeofpolymerization,relativeaveragemolecularweightandmolecularstructureofflameretardantviscosefiber
andordinaryviscosefiberweretestedandcalculatedtostudythestructureandperformancedifferencesbetweenflameretardantvis-
cosefiberandordinaryviscosefiber.Theresultsshowedthatflameretardantviscosefiberstillkeptthecrystallinestructureofcellu-
loseⅡevenifphosphorus-containingflameretardantalloyed.Withphosphorus-containingflameretardantalloyed,crystallinity,grain
sizes,degreeofpolymerizationandrelativeaveragemolecularweightalldeclinedindifferentdegrees.Themechanicalpropertiesof
flameretardantviscosefiberwereweakerthanordinaryviscosefiber,buttheperformanceofmoistureabsorptionwasbetter.

Keywords:flameretardantviscose;ordinaryviscose;degreeofpolymerization;relativeaveragemolecularweight;infraredspec-
trum;X-raydiffraction
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