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(57)摘要

本发明提供了一种阻燃低烟功能母料及其

制备方法，包括：将二磷酸哌嗪加入混炼挤出机

中，并添加阻燃剂和/或聚合物树脂，在120-270

℃下脱水熔合，挤出、切粒制得所述阻燃母料，其

中，所述阻燃剂选自聚磷酸铵、焦磷酸哌嗪、三聚

氰胺磷酸盐、三聚氰胺聚磷酸盐、三聚氰胺氰尿

酸盐、次磷酸盐、有机次磷酸盐和硼酸锌中的一

种或几种。本发明创新性地在聚磷酸哌嗪的脱水

步骤中有机结合母料制备工艺，实现同一工厂同

一设备制备阻燃母料，产量高，工艺流程短。本发

明还通过复配工艺提高了最终母料产品的阻燃

效率，从而使得下游客户可以直接使用，无需再

加入其他阻燃粉剂，简化了下游客户的生产过

程，大大减少了粉尘对环境和人体的伤害。
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1.一种阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

将二磷酸哌嗪加入混炼挤出机中，添加阻燃剂和/或聚合物树脂，在120-270℃下脱水

熔合，挤出、切粒制得所述阻燃低烟功能母料，其中，所述阻燃剂选自聚磷酸铵、焦磷酸哌

嗪、三聚氰胺磷酸盐、三聚氰胺聚磷酸盐、三聚氰胺氰尿酸盐、次磷酸盐、有机次磷酸盐和硼

酸锌中的一种或几种。

2.如权利要求1所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：所述聚合物树脂选

自聚乙烯、聚丙烯、EVA和热熔胶中的一种或几种。

3.如权利要求1所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：所述混炼挤出机为

双螺杆挤出机或单螺杆挤出机，双螺杆或单螺杆挤出机的长径比为1:  40-70。

4.如权利要求1所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：所述混炼挤出机设

置有用于添加阻燃剂和/或聚合物树脂的侧喂料装置。

5.如权利要求1所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：采用冷切粒或模面

切粒。

6.如权利要求1所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于，还包括以下制备二

磷酸哌嗪的步骤：将哌嗪分散于溶剂中，加热到30-105℃，在搅拌下滴加磷酸，滴加完成后

保持温度搅拌反应2-9小时，得到二磷酸哌嗪。

7.如权利要求6所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：所述溶剂选自水、

甲醇、乙醇、二甲基甲酰胺、甲苯、二甲苯、乙苯、冰醋酸、乙二醇和四氢呋喃中的一种或几

种。

8.如权利要求6所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：磷酸和哌嗪的摩尔

比为2-3:1。

9.如权利要求6所述的阻燃低烟功能母料的制备方法，其特征在于：溶剂与哌嗪和磷酸

两者之和的质量比3-9:1。

10.一种如权利要求1所述的制备方法制得的阻燃低烟功能母料。
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阻燃低烟功能母料的制备方法及该功能母料

技术领域

[0001] 本发明涉及阻燃母料制备的技术领域，更特别涉及高含磷、高含氮的膨胀型磷氮

阻燃低烟功能母料及其制备方法。

背景技术

[0002] 随着国民经济的发展和合成材料的广泛应用，阻燃剂及阻燃材料的开发和应用受

到了人们的普遍关注。

[0003] 焦磷酸哌嗪，具有无卤、低烟、低毒、热稳定性好、水溶性小、阻燃性能优异等特点，

可广泛应用于聚烯烃和弹性体材料中，具有广泛的前景。但由于其与树脂共混时多呈固相

粒子，分散不均匀，影响其阻燃性能。此外，焦磷酸哌嗪为自流动粉体，加工时粉尘飞扬，操

作环境差，严重影响加工人员的健康，且粉末与树脂基材的体积相差较大，密度相差悬殊，

原料难以混合均匀。再有粉体容易团聚，也使喂料不准，造成组分波动，材料性能不稳定，难

以达到预想的阻燃效果。现有技术有通过制备阻燃母料来解决这些问题。但是现有技术中

的阻燃母料一般都存在难混合，难加工，加工成本高，需要由阻燃剂下游厂家购买单独母料

制备设备等问题，且母料加工过程会造成二次扬尘等问题，有进一步改进的空间。

发明内容

[0004] 为解决现有技术中的上述问题，本发明提供了一种新型阻燃低烟功能母料的制备

方法，创新性地将阻燃剂的合成步骤和母料的加工步骤融合到了一起，在焦磷酸哌嗪自有

的脱水步骤中有机结合母料制备工艺。

[0005] 为实现上述目的，本发明提供了一种阻燃低烟功能母料的制备方法，包括以下步

骤：

将二磷酸哌嗪加入混炼挤出机中，并添加阻燃剂和/或聚合物树脂，在120-270℃下脱

水熔合，挤出、切粒制得所述阻燃低烟功能母料，其中，所述阻燃剂选自聚磷酸铵、焦磷酸哌

嗪、三聚氰胺磷酸盐、三聚氰胺聚磷酸盐、三聚氰胺氰尿酸盐、次磷酸盐、有机次磷酸盐和硼

酸锌中的一种或几种。

[0006] 优选地，聚合物树脂选自聚乙烯、聚丙烯、EVA和热熔胶中的一种或几种。

[0007] 优选地，混炼挤出机为双螺杆挤出机或单螺杆挤出机，双螺杆或单螺杆挤出机的

长径比为1:  40-70。

[0008] 优选地，脱水熔合时间为3-8小时。

[0009] 优选地，挤出温度为120-270℃。

[0010] 优选地，混炼挤出机设置有用于添加阻燃剂和/或聚合物树脂的侧喂料装置。

[0011] 优选地，采用冷切粒或模面切粒。

[0012] 进一步地，本发明的方法还包括以下制备二磷酸哌嗪的步骤：将哌嗪分散于溶剂

中，加热到30-105℃，在搅拌的条件下滴加磷酸，滴加完成后保持温度搅拌反应2-9小时，得

到二磷酸哌嗪。
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[0013] 进一步地，溶剂选自水、甲醇、乙醇、二甲基甲酰胺、甲苯、二甲苯、乙苯、冰醋酸、乙

二醇和四氢呋喃中的一种或几种。

[0014] 优选地，磷酸和哌嗪的摩尔比为2-3:1。

[0015] 优选地，溶剂与哌嗪和聚磷酸两者之和的质量比3-9:1。

[0016] 在本发明中，阻燃剂和/或聚合物树脂可以直接加入混炼挤出机中，也可以通过带

有机械计量的侧喂料装置或者带有电子秤的侧喂料装置加入。

[0017] 优选地，混炼挤出机设有分别用于添加阻燃剂和聚合物树脂的第一、第二侧喂料

装置。

[0018] 在本发明中，磷酸哌嗪，以及脱水后的产物焦磷酸哌嗪为膨胀型阻燃剂中的炭源，

与酸源（如聚磷酸铵，三聚氰胺磷酸盐，三聚氰胺聚磷酸盐，次磷酸盐等），及气源（三聚氰胺

氰尿酸盐、有机次磷酸盐等）复配可以进一步提高阻燃效率，提高氧指数，降低烟密度。

[0019] 其次，在本发明中，通过使用较大长径比的螺杆挤出机，在同一个设备中，实现了

脱水反应、混合、挤出和切粒的一系列步骤。不仅能够保证MPP与其他阻燃剂的充分混合，而

且可以避免粉尘飞扬，并通过连续步骤制得母料，提高了生产效率，降低了生产成本。

[0020] 在另一方面，本发明还提供了由上述方法制得的阻燃低烟功能母料。

[0021] 与现有技术相比，本发明具有以下优点：

本发明在制备母料时将阻燃剂的合成步骤和母料的加工步骤融合到了一起，实现同一

工厂同一设备，产量高，工艺流程短，避免了下游企业粉尘污染问题。本发明还通过复配工

艺将其他必须的阻燃剂在该设备中一并加入，从而使得下游客户可以直接使用，如需再加

入其他阻燃粉剂，进一步简化了下游客户的生产过程，大大减少了粉尘对环境和人体的伤

害。

具体实施方式

[0022] 下面结合具体实施例对本发明作进一步说明，以使本领域的技术人员可以更好地

理解本发明并能予以实施，但所举实施例不作为对聚磷酸铵本发明的限定。

[0023] 实施例1

将50Kg哌嗪分散于9倍的水和乙醇的混合溶液中，加热到60℃，在搅拌的条件下缓慢滴

加75Kg磷酸，60分钟滴加完成，继续保持温度搅拌反应9小时，将反应体系自然降温至室温

后，停止搅拌，进行抽真空过滤，滤饼用水洗涤至少三次，烘干，得到产物二磷酸哌嗪。

[0024] 将得到的产物二磷酸哌嗪直接加入加热混炼双螺杆机中在120℃条件下干燥，并

脱水熔合后3小时，双螺杆挤出机的长径比为1：40，挤出温度为150℃，模面切粒制得母料。

标记为母料1。

[0025] 实施例2

将50Kg哌嗪分散于3倍的水和乙醇的混合溶液中，加热到105℃，在搅拌的条件下缓慢

滴加40Kg磷酸，40分钟滴加完成，继续保持温度搅拌反应2小时，将反应体系自然降温至室

温后，停止搅拌，进行抽真空过滤，滤饼用水洗涤至少三次，烘干，得到产物二磷酸哌嗪。

[0026] 将得到的产物二磷酸哌嗪直接加入加热混炼设备双螺杆挤出机中在170℃条件下

干燥，此段设置两个侧喂料装置，侧喂料1用于加入40Kg阻燃剂三聚氰胺聚磷酸盐和20Kg三

聚氰胺氰尿酸盐，侧喂料2用于加入25Kg的聚合物树脂聚乙烯，270℃脱水熔合后5小时，双
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螺杆挤出机的长径比为1：70，挤出温度为220℃，模面切粒制得母料。标记为母料2。

[0027] 实施例3

将50Kg哌嗪分散于9倍的水和乙醇的混合溶液中，加热到80℃，在搅拌的条件下缓慢滴

加50Kg磷酸，60分钟滴加完成，继续保持温度搅拌反应1小时，将反应体系自然降温至室温

后，停止搅拌，进行抽真空过滤，进行抽真空过滤，滤饼用水洗涤至少三次，烘干，得到产物

二磷酸哌嗪。

[0028] 将得到的产物二磷酸哌嗪直接加入加热混炼设备单螺杆挤出机中在150℃条件下

干燥，此段设置两个侧喂料装置，侧喂料1用于入100Kg阻燃剂次磷酸铝和50Kg聚磷酸铵，侧

喂料2用于加入40Kg的聚合物树脂聚乙烯，190℃脱水熔合后6小时，单螺杆挤出机的长径比

为1：50，挤出温度为150℃，模面切粒制得母料。标记为母料3。

[0029] 实施例4

将50K哌嗪分散于8倍的四氢呋喃中，加热到80℃，在搅拌的条件下缓慢滴加51Kg聚磷

酸，60分钟滴加完成，继续保持温度搅拌反应5小时，将反应体系自然降温至室温后，停止搅

拌，进行抽真空过滤，进行抽真空过滤，滤饼用水洗涤至少三次，烘干，得到产物二磷酸哌

嗪。

[0030] 将得到的产物二磷酸哌嗪直接加入加热混炼设备双螺杆中在150℃条件下干燥，

此段设置两个侧喂料装置，侧喂料1用于入50Kg阻燃剂次磷酸铝和30Kg有机次磷酸铝，侧喂

料2用于加入20Kg的聚合物树脂聚乙烯，210℃脱水熔合后8小时，双螺杆挤出机的长径比为

1：45，挤出温度为145℃，模面切粒制得母料。标记为母料4。

[0031] 实施例5

将50Kg哌嗪分散于9倍的水和甲醇的混合溶液中，加热到80℃，在搅拌的条件下缓慢滴

加48Kg聚磷酸，45分钟滴加完成，继续保持温度搅拌反应4.5小时，将反应体系自然降温至

室温后，停止搅拌，进行抽真空过滤，滤饼用水洗涤至少三次，烘干，得到产物二磷酸哌嗪。

[0032] 将得到的产物二磷酸哌嗪直接加入加热混炼设备带混炼的单螺杆中在180℃条件

下干燥，此段设置两个侧喂料装置，侧喂料1用于入50Kg阻燃剂有机次磷酸铝和10Kg硼酸

锌，侧喂料2用于加入20Kg的聚合物树脂EVA，270℃脱水熔合后4小时，单螺杆挤出机的长径

比为1：50，挤出温度为160℃，牵引拉条切粒制得母料。标记为母料5。

[0033] 将制的的母料1，母料2和母料3按混合到聚丙烯中，并测试性能如下:

将制的母料4和母料5混合到PA6中，并测试性能如下:
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综上所述，本发明的方法所制得的阻燃母料低烟，阻燃效果好，因而本发明成功制得一

种无卤、低烟阻燃母料。可以看出单独焦磷酸哌嗪母料时可以达到较好的阻燃效果，如在PP

中当添加量为35%可以达到V0级别。而通过与其他阻燃剂复配后可以经一步提高阻燃效果，

如配方2中，添加25%的阻燃母料即可达到V0级别，且氧指数提高到31，配方6中，氧指数可提

高到32，且最大烟密度降到了最低的355。

[0034] 以上所述实施例仅是为充分说明本发明而所举的较佳的实施例，本发明的保护范

围不限于此。本技术领域的技术人员在本发明基础上所作的等同替代或变换，均在本发明

的保护范围之内。本发明的保护范围以权利要求书为准。
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