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卤系阻燃剂因对环境友好性

差而逐渐受到限制曰磷系阻燃剂咱员原2暂

正逐渐推向市场袁 但关于纺织品

中磷系阻燃剂中磷含量的测试鲜

见报道遥 本文尝试使用浓硫酸和

过硫酸钾消解涤或棉纺织品袁溶
解液呈无色透明状袁 然后采用磷

钼蓝或磷钼黄比色法测试计算纺

织品中磷的含量遥 此方法快速尧简
单袁对设备要求低袁只需一台高温

烘箱和一个普通分光光度计即

可曰且此方法比原子原质谱分析法

更易推广袁 可作为一般印染厂的

测试参考方法遥
员 试验

员援员 织物

灰色棉织物尧涤纶漂白织物遥
员援圆 试剂

浓硫酸尧过硫酸钾尧氢氧化钠尧
员豫酚酞指示剂尧磷酸二氢钾尧钼酸

铵尧酒石酸锑钾尧抗坏血酸尧钒钼酸

铵等等袁试剂均为分析纯遥

员援猿 仪器与设备

苑圆圆型分光光度计 渊山东纺织

科学研究所冤尧悦韵阅 快速测试仪渊连
华科技有限公司冤尧 电子分析天平

渊精度 为 园援园员 早 和 园援园园员 早 各 员
台冤曰缘园 皂L 具塞定碘瓶袁员园园尧圆缘园尧
缘园园 皂L 容量瓶袁员园尧缘园 皂L 单标移

液管 袁园援缘尧员援园尧圆援园尧缘援园尧员园援园 皂L 吸

管曰砸葬责蚤凿染色小样机尧砸葬责蚤凿 孕原粤韵
小轧车尧员园员原圆粤 烘箱渊上海仪器总

厂冤尧砸葬责蚤凿 砸原猿 定形机尧 标准家用

洗衣机尧员 噪宰 电炉遥
1.4 测试方法

磷钼蓝或磷钼黄比色法的具

体测试过程咱3-9暂为院棉织物会溶于浓

硫酸袁 而涤纶织物会被浓硫酸裂

解遥 使用浓硫酸处理棉或涤纶织

物后会得到褐色溶液或乳液袁然
后用过硫酸钾处理使褐色溶液或

乳液氧化脱色袁与此同时织物里含

有的有机磷会转化为正磷酸盐袁得
到近乎无色透明的溶液遥 磷钼蓝

方法是在酸性条件下袁正磷酸盐可

与钼酸铵尧 酒石酸锑钾发生反应袁
生成磷钼杂多酸袁 加入还原剂抗

坏血酸后可转变为蓝色络合物袁
通常称为磷钼蓝袁其最大吸收波长

为 苑员园 灶皂曰 磷钼黄方法是在酸性

溶液中袁 用钒钼酸铵处理正磷酸

盐溶液袁 会生成黄色的磷钒钼黄

络合物袁通常称为磷钼黄袁其最大

吸收波长为 源园园 灶皂遥 最后用比色

法测定并计算出织物中微量磷元

素的含量遥
圆 磷标准曲线的确立

圆援员 磷钼蓝比色法

圆援员援员 主要试剂配制

员颐员 硫酸院 往蒸馏水中缓慢加

入等量的浓硫酸袁冷却后待用遥 此

容易需配制 猿园园 皂蕴以上遥
圆援园 皂早/蕴 磷标准溶液院将磷酸

二氢钾 渊运匀圆孕韵源冤 于 员员园 益烘干 圆
澡袁然后称取 园援圆员怨 苑 早 溶于少量蒸

馏水中袁并转移入 缘园园 皂蕴 容量瓶袁

阻燃纺织品中磷含量的测试方法

刘平华袁卢霜

渊广东德美精细化工股份有限公司袁广东 佛山 528305冤
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另吸取 员颐员 硫酸 缘 皂蕴 一并移入容

量瓶中袁最后用蒸馏水稀释至容量

瓶刻度线定容袁此时溶液的浓度为

员园园援园 皂早/蕴曰 用移液管从容量瓶中

取 员园 皂蕴 溶液袁 转入另一 缘园园 皂蕴
容量瓶中袁并用蒸馏水稀释定容至

刻度线袁 则得到 圆援园 皂早/蕴 磷标准

液袁即开稀 缘园倍遥同样方法开稀 20
倍尧5 倍以及 100 倍袁 可分别得 缘援园
皂早/蕴尧20.0 mg/L 以及 员援园 皂早/蕴 的

磷标准液遥
源园 早/蕴 过硫酸钾 渊源 益冰箱保

存冤院 溶解 源 早 过硫酸钾于蒸馏水

中袁并最后定容至 员园园 皂蕴遥
远园 早/蕴 抗坏血酸 渊源 益冰箱保

存冤院 溶解 远 早 抗坏血酸于蒸馏水

中袁并定容稀释至 员园园 皂蕴遥
圆远 早/蕴 钼酸盐溶液 渊源 益冰箱

保存冤院 溶解 员猿援园 早 钼酸铵于 员园园
皂蕴 蒸馏水中袁 另溶解 园援猿缘 早 酒石

酸锑钾于 员园园 皂蕴 蒸馏水中遥 在不

断搅拌条件下袁 把 员园园 皂蕴 钼酸铵

溶液徐徐加到 猿园园 皂蕴 的 员颐员 硫酸

中袁 最后加入 员园园 皂蕴 酒石酸锑钾

溶液混合均匀遥
圆援员援圆 消解与显色

各试剂消解的用量和显色的

用量如表 员 所示遥
消解院 取 9 只比色管袁 按表 员

中消解试剂的用量添加各试剂袁然
后加盖密封袁 在 悦韵阅 快速测定仪

中袁员圆园 益消解 猿园 皂蚤灶袁充分冷却后

进行显色反应遥
显色院按表 员 中的显色试剂用

量所示袁先向各比色管中依次加入

抗坏血酸袁充分混匀 猿园 泽袁然后依

次加入钼酸盐溶液袁 室温显色 远园
皂蚤灶 后袁于 苑员园 灶皂 处测试各显色液

的吸光度遥
圆援圆 磷钼黄比色法

圆援圆援员 主要试剂配制

员颐员 硝酸院 往蒸馏水中缓慢加

入等量的浓硝酸遥 此溶液需配制

员园园 皂蕴 以上遥
圆园援园 皂早/蕴 磷 标 准 溶 液 院 如

2.1.1中所述遥
园援圆缘豫偏钒酸铵院溶解 园援圆缘 早 偏

钒酸铵于蒸馏水中袁定容至 员园园 皂蕴遥
缘豫钼酸铵 渊源益冰箱保存冤院溶

解 缘.0 早 钼酸铵于蒸馏水中袁 定容

至 员园园 皂蕴遥
源园 早/蕴 过硫酸钾 渊源 益冰箱保

存冤院如 2.1.1 中所述遥
圆援圆援圆 消解与显色

各试剂消解的用量和显色的

用量如表 圆 所示遥
消解院 取 8 只比色管袁 按表 圆

中消解试剂的用量添加各试剂袁然
后加盖密封袁 在 悦韵阅 快速测定仪

中袁员圆园 益消解 猿园 皂蚤灶袁充分冷却后

显色遥
显色院 先往各比色管中按表 圆

所示用量依次加 员颐员 硝酸尧园援圆缘豫偏

钒酸铵以及 缘豫钼酸铵袁 充分混匀

后袁 室温显色 圆园 皂蚤灶袁 最后于 源园园
灶皂 处测试各显色液的吸光度遥
圆援猿 磷标准曲线

以磷含量为横坐标袁吸光度为

纵坐标袁 在 耘曾糟藻造 表格中作图并对

数据进行回归分析袁制作的标准曲

线如图 员 和图 圆所示遥
经分析袁磷钼黄比色法与磷钼

蓝比色法所得的回归曲线 砸 值均跃
园援怨怨袁 说明这两种测试方法重现性

好袁可信度高遥
猿 比色法测试磷含量

猿援1 阻燃剂

棉持久阻燃剂 阅酝原猿园苑园尧交联

剂 阅酝原猿缘圆圆尧催化剂 悦原愿尧涤纶持

久阻燃剂 阅酝原猿园愿源渊广东德美化工

有限公司冤遥
猿援2 自制磷阻燃剂整理织物

猿援2援员 阻燃整理处方

织物阻燃整理的处方如表 猿
所示遥

图 1 磷钼蓝比色法磷标准曲线

R=0.997 7

0.6
0.4
0.2

0 1.0 2.0 3.0 4.0 4.53.52.51.50.5
磷含量/渊滋g窑mL-1冤

R=0.999 9

图 2 磷钼黄比色法磷标准曲线

1.2
0.8
0.4
0 2.0 4.0 6.0 8.0 10.0 12.0

磷含量/渊滋g窑mL-1冤

项目 1 2 3 4 5 6 7 8 9
消

解

5 mg/L 磷 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0
蒸馏水 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

40 g/L 过硫酸钾 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4
显

色

60 g/L 抗坏血酸 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2
26 g/L 钼酸盐 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4

表 1 磷钼蓝比色法中磷标准曲线各试剂用量 mL

项目 1 2 3 4 5 6 7 8

消解

20 mg/L 磷 0.2 0.5 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0
蒸馏水 6.4 6.1 5.6 4.6 3.6 2.6 1.6 0.6

40 g/L 过硫酸钾 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4

显色

1颐1 硝酸 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
0.25%偏钒酸铵 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0

5%钼酸铵 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0

表 2 磷钼黄比色法中磷标准曲线各试剂用量 mL
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试剂 棉织物 涤纶织物

DM-3070 400
DM-3522 100

C-8 30
DM-3084 200

表 3 含磷阻燃剂整理处方

项目 棉-阻燃棉-空白涤-阻燃涤-空白

磷钼蓝

比色法
3.353 9 0.085 2 1.536 5 0.089 5

磷钼黄

比色法
3.470 1 0.235 7 1.537 2 0.084 4

方法间

误差
0.116 2 0.000 7

误差百

分率/% 0.033 5 0.000 5
注院空白指织物不经过阻燃整理遥

表 4 阻燃整理织物的磷含量

猿援2援圆 阻燃整理工艺

两浸两轧寅员园园 益烘干寅定形

渊棉 员远园 益袁猿 皂蚤灶曰涤 员愿园 益袁远园 泽冤
寅清水洗 员 遍寅烘干遥
猿援3 消解反应

浓硫酸与过硫酸钾消解过程院
称取待测棉或涤纶织物各 园援圆 早袁
剪碎放入 缘园 皂蕴 定碘瓶中曰各称入

源 早 过硫酸钾袁 并用吸管分别吸取

源 皂蕴 浓硫酸小心移入定碘瓶中袁
摇匀曰于电热炉上缓慢加热袁待有

泡沫冒出时袁 快速摇动定碘瓶袁此
时棉织物会快速溶解袁继续加热直

至有白色烟气冒出曰涤纶织物加热

会变成褐色乳液袁稍冷却后袁追加

员耀圆 早 过硫酸钾袁 摇匀继续消解氧

化脱色反应袁直至无色透明并出现

白色烟气冒出为止遥
消解液 责匀 值调节院 将消解所

得的无色透明液体分别转入 员园园
皂蕴 容量瓶中袁 用酚酞作指示袁用
猿园园 早/蕴 氢氧化钠中和至溶液显红

色袁再各滴入 员 滴浓硫酸袁摇匀袁使
红色消失曰完全冷却后袁定容此溶

液至刻度线遥
猿援4 比色法测试

参照 圆援员 与 圆援圆 中所述的显色

步骤进行显色反应袁然后测试显色

液的吸光度袁并按照相应的线性曲

线计算出磷含量袁即可得到织物上

阻燃助剂中磷元素的含量曰除以被

消解的织物质量袁即可得到磷元素

占织物的质量百分比遥测试结果如

表 4 所示遥
值得注意的是袁为了测试磷钼

蓝比色法标准曲线准确度袁 参照

圆援员 所述方法袁分别又做了 员援园 皂早/蕴

和 圆援园 皂早/蕴 的标准曲线遥 结果发

现袁对于所测试的阻燃纺织品中磷

的含量袁 仅 缘 皂早/蕴 磷钼蓝比色法

标准曲线所得结果与磷钼黄比色

法所得结果接近袁而 员援园皂早/蕴 和 圆援园
皂早/蕴 磷钼蓝比色法标准曲线折算

出的纺织品含磷量与磷钼黄比色

法测出的结果相差较大袁这可能与

低浓度磷钼蓝显色随时间推移变

异性较大有关袁即显色到达吸收峰

值时间与溶液中磷浓度有关袁但深

层原因还有待进一步研究遥
虽然磷钼蓝比色法显色的稳

定性受磷浓度的影响袁 但对比磷

钼蓝与磷钼黄比色法磷标准曲线

中的横坐标以及空白组试验数据

发现袁 磷钼蓝比色法对极其微量

磷元素分辨率要高于磷钼黄比色

法袁 这具有较高的应用与研究价

值遥
源 结论

源援员 采用浓硫酸与过硫酸钾消解

棉或涤纶纺织品袁然后使用磷钼蓝

或磷钼黄比色法进行阻燃纺织品

上磷含量的测试袁 此方法简便尧快
捷且相对安全袁利于大多数工厂快

速定量检测袁为磷系阻燃剂的应用

研究提供了定量测试依据遥
源援圆 磷钼黄比色法线性回归 砸
值跃园援怨怨怨袁可信度高袁重现性好袁推
荐工厂采用遥 而磷钼蓝比色法线性

回归 砸 值跃园援怨怨袁 可信度比磷钼黄

比色法低一个级别袁原因可能是磷

钼蓝物质颜色变异性大所致遥
源援猿 缘援园 皂早/蕴 磷钼蓝比色法标准

曲线所得结果与 圆园援园 皂早/蕴 磷钼黄

比色法标准曲线所得结果接近遥 虽

然磷钼蓝比色法显色稳定性不太

理想袁且受到磷浓度的影响袁但磷

钼蓝比色法对极其微量磷元素的

分辨率高于磷钼黄比色法袁具有较

高的应用与研究价值遥
4.4 此法应用过程中袁 正确配制

渊包括加试剂顺序尧用量等冤所需溶

液袁合理保存显色试剂袁反复校正

制作的磷标准曲线袁可以提高测试

结果的准确性遥
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