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摘要!具有(#@)特点的紫外光固化技术在纸张/木材/塑料/金属等基材的涂装防护领域均有广泛应用# 将其涂覆于聚氯

代对二甲苯膜%>/膜&表面"提高>/膜耐冲击强度的同时"与其他材料的粘结强度也有了明显改善# 针对>/膜表面紫外光固

化漆%Ij//C5$C)&工艺参数"探究了不同含量溶剂乙酸乙酯对涂层固化程度的影响$并对不同烘烤温度下漆膜稀释剂的失重

情况进行分析"结果表明"最佳烘烤温度为 U(n"#(

)

1厚度漆膜烘烤 " YU 12. 时"溶剂完全挥发"膜层得以完全固化$除此之

外"同时还研究了漆膜厚度/光密度与辐照时间的关系# 结果光密度为 UW' 1gE31

'

/厚度为 !( Y#(

)

1漆膜的固化时间为

!W) Y#WB 7#

关键词!Ij固化漆$漆膜厚度$光密度$硬度
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99聚氯代对二甲苯膜%简称>/膜&具有优良的小

分子气体阻隔/物理机械性能/光学性能"以及电绝

缘性/生物相容性/防霉/防腐/防盐雾等多种优异特

性,) C!-

"是目前电子学器件最有效的防潮湿/防霉

菌/防盐雾材料# 由于 >/膜的表面能较低%!( Y

B( 1̀ E1

'

&

,B-

"与其他材料的粘结强度不高# 同时"

厚度的增加使薄膜的脆性增强"耐冲击强度也随之

变差# 为了提高 >/膜的表面能"改善其表面浸润

性"提高其与其他材料的粘接强度"需要对聚氯代对

二甲苯进行表面改性或在其表面涂覆一层保护漆#

常用的表面改性方法有机械打磨法%使表面变粗

糙&/化学法%氧化处理/嫁接处理等&/物理法%离子

或电子轰击&

,# C"-等"这些方法均存在不同程度的

缺陷# 在>/膜表面涂覆有机涂层是改善其与其他

材料的结合力"提高涂层抗耐冲击能力的常用手段#

酚醛清漆是传统的>/膜表面保护漆膜涂料# 该漆

膜的制备存在工艺复杂/时间长等局限# 帅茂兵

等,:-提出利用紫外光固化工艺制备 >/膜表面漆

膜"与传统涂料相比"紫外光固化涂料%IjC36-2.L

/*%82.L7"Ij//&具有能耗低"基材适用范围广"无污
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染"固化速度快和生产效率高等特点# 李永升,U-研

究了Ij//漆配方及其对漆膜C>/膜界面结合力以

及 >/膜性能的影响# 实验证明!以聚酯丙烯酸酯

和脂肪族聚氨酯六丙烯酸酯为主树脂获得的

Ij//C5$C) 漆液"固化后漆C>/复合膜的耐冲击

强度从 )UW# 311GL提高到!!W# 311GL以上$漆膜在

基体>/膜表面的附着力达到 ( 级水平$更重要的

是"漆膜对>/膜的水汽阻隔性能没有明显影响"漆

膜自身和紫外光固化过程也不会破坏 >/膜整体结

构"且漆膜对空气等气体的阻隔性有一定的增强作

用# 但是"在该漆液的配制过程中需要以乙酸乙酯

作为稀释剂调节漆液黏度"改善其施工性$而稀释剂

不参与成膜"在漆液固化前需要将其挥发出去# 稀

释剂挥发处理工艺及其残留对漆膜性能的影响是需

要解决的问题#

笔者详细研究了乙酸乙酯稀释剂在不同温度下

的挥发情况"以获得最佳烘烤温度与烘烤时间"并研

究了残留稀释剂含量对漆膜固化程度的影响# 同

时"针对漆膜厚度/光密度与固化时间的关系"优化

工艺参数和工作曲线#

=>实验部分

=?=>实验材料$试剂与仪器

材料!# 31规格培养皿$: 31Z' 31Z) 11玻

璃片#

试剂!聚酯丙烯酸酯 /i:)(/光引发剂 )):!"美

国沙多玛公司生产$脂肪族聚氨酯六丙烯酸酯

")B#C)(("台湾长兴化学有限公司生产$乙酸乙酯"

成都科龙化工试剂厂生产#

仪器!厚度仪$德国库纳斯特 IjC!"#<型紫外

光照度计$=a型涂膜铅笔划痕硬度仪"天津中亚材

料实验机厂生产$ MK)kg'!($$''(j型 Ij固化

机"东莞市尔谷光电科技有限公司#

=?@>固化漆液的配制

将/i:)(/")B#C)((/光引发剂 )):! 按质量分

数为 U'X/)!X和 #X的比例混合均匀"获得原漆

液$按原漆液与乙酸乙酯的质量比分别为 )(m)(/

)(mU/)(m"/)(m#/)(mB/)(m'/)(m)配制漆溶液"密

封"避光存放#

=?C>实验方法

)W!W)9漆液中稀释剂乙酸乙酯对固化程度的影响

将乙酸乙酯质量分数不同的漆液涂覆于玻璃基

材上 %保持厚度约 #(

)

1&"直接置于光密度为

UW' 1gE31

' 的紫外光机中进行固化"以辐照不同

时间的漆膜硬度来表征漆膜固化强度#

)W!W'9稀释剂乙酸乙酯的挥发性研究

涂覆不同质量分数乙酸乙酯的漆液于培养皿底

部%保持厚度约 #(

)

1&"固定原漆液与乙酸乙酯的

质量比为 )(m#"在培养皿底部涂覆不同厚度的漆

液"分别测量并计算不同温度下漆液中乙酸乙酯的

失重质量分数#

)W!W!9涂层厚度%紫外光强度对固化时间的影响

固定原漆液与乙酸乙酯的质量比为 )(m#"在玻

璃基材上涂覆不同厚度的漆液"置于烘箱中烘烤除

去稀释剂"测量光密度为 UW' 1gE31

' 条件下不同

厚度漆膜完全固化所需的时间"以及 #(

)

1膜层在

不同光密度下的完全固化时间#

=?D>样品测试

漆膜厚度!利用厚度仪根据国标?cEK)!B#'W'0

;''色漆和清漆漆膜的厚度测定*的要求对漆膜的

厚度进行测定#

漆膜硬度!根据 ?cEK":!;0'((""利用 =a型

涂膜铅笔划痕硬度仪%天津中亚材料实验机厂生

产&对样品进行硬度测试#

固化程度!以漆膜硬度达到 B=为衡量漆膜完

全固化的标准#

@>结果与讨论

@?=>漆液中溶剂乙酸乙酯的质量分数对漆膜固化

程度的影响

漆液中的溶剂一般是为了调节体系的黏度"从

而利于控制漆膜厚度# 不同质量分数乙酸乙酯辐照

时间与漆膜硬度关系如图 ) 所示#

)0)(m)$'0)(m'$!0)(mB$B0)(m"$#0)(mU

图 )9#不同质量比的漆液与乙酸乙酯$辐照

时间与漆膜硬度关系

由图 ) 可见!漆液中稀释剂的存在使固化后漆

膜硬度降低"即使含有 )(X的稀释剂也将使漆膜无

法得到理想固化状态的硬度值%即达到 B=铅笔硬
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度值&"稀释剂质量分数进一步提高"完全固化后"

也仅能达到=铅笔硬度值# 同时"随着漆液中稀释

剂质量分数的提高"漆膜完全固化的时间也随着增

加# 分析认为"Ij固化为光引发自由基聚合反应"

涂膜的固化始于漆膜表层"随着辐照时间的增加"紫

外光穿透漆膜表层使底层得以固化"漆膜硬度也得

到提高# 固化过程中"大部分稀释剂挥发出来"但由

于稀释剂分子不参与交联反应"仍有部分稀释剂分

子存在于固化体结构中"降低了漆膜交联密度"进而

对漆膜力学性能产生影响# 而划痕硬度反映的则是

材料模量/抗拉强度和附着力的组合,U-

# 随着乙酸

乙酯质量分数的加大"固化过程稀释剂挥发所需时

间也增长"完全固化时间也相应增长#

所以"漆液涂覆后需要将不参与交联反应的稀

释剂除去"以确保固化漆膜的交联密度及降低完全

固化的时间#

@?@>漆液中稀释剂乙酸乙酯的挥发性研究

Ij//C5$C) 漆液中的乙酸乙酯稀释剂仅用作

调节黏度"便于施工和控制漆膜厚度"在Ij固化过

程中不参与交联反应"所以在Ij光固化前"需要对

其除去"通常利用加热烘烤的方法加快其去除速度#

因此"合适的烘烤温度与烘烤时间的设定十分必要#

不同温度下"漆膜的烘烤时间与漆液中乙酸乙酯失

重质量分数的关系如图 ' 所示# 利用以下关系可以

选择适宜的漆膜烘烤时间#

%%&!(n %R&#(n

%3&U(n %+&)((n

)0)U(

)

1$'0)"(

)

1$!0))(

)

1$B0U(

)

1$#0#(

)

1

图 '9#不同厚度漆膜$乙酸乙酯失重质量分数

与不同温度下烘烤时间的关系

不同质量分数乙酸乙酯的漆液在相同厚度时"

漆液中乙酸乙酯失重质量分数与烘烤时间关系如

图 ! 所示#

%%&!(n %R&#(n

%3&U(n %+&)((n

)0)(m)($'0)(mU$!0)(m"$B0)(mB

图 !9##(

)

1厚度漆膜$乙酸乙酯失重质量分数

与不同温度下烘烤时间的关系

从图 ! 中可以看出"漆膜厚度相同时%#(

)

1&"

乙酸乙酯质量分数的增加会使烘烤时间延长# 但

是"由于乙酸乙酯的沸点为 ::n"也属于易燃品"为

保证生产安全"烘烤温度不宜过高"通常不超过

U(n"此时"#(

)

1厚的漆膜烘烤时间为 " YU 12."

乙酸乙酯失重质量分数趋近于 (X"稀释剂彻底挥

发# 在乙酸乙酯去除过程中要注意实验环境通风顺

畅"无明火"防止乙酸乙酯的燃烧/爆炸# 对于不宜

加热处理的样品"涂膜后也可以在室温下风吹约 ! 0

自然挥发除去稀释剂#

@?C>涂层厚度与固化时间的关系

在紫外光密度相同时"漆膜厚度的大小决定膜层

完全固化所需时间的长短# 光密度为 UW' 1gE31

'

时"漆膜厚度与完全固化时间的关系如图 B 所示

%原漆液与乙酸乙酯的质量比为 )(m#"烘箱中彻底

去除稀释剂&#

图 B9漆膜厚度与固化时间关系

1":1
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由图 B 可知"光密度一定时"膜层完全固化时间

随着膜层厚度的增加而增大"在 )( Y:(

)

1范围

内"固化时间%E&与漆膜厚度%)&呈线性关系!E_

(W))" ")C(WB)( :#

@?D>光密度与固化时间的关系

Ij固化漆在紫外光照射下产生自由基"从而

引发交联固化所需的最低能量"即为临界曝光量#

对于该固化漆配方"在漆膜厚度一定时"理论上其临

界曝光量为定值# 但实际漆膜固化所需能量远高于

理论值# 漆膜厚度为 #(

)

1时%原漆液与乙酸乙酯

的质量比为 )(m#"烘箱中彻底去除稀释剂&"光密度

与固化时间的关系如图 # 所示#

图 #9光密度与固化时间关系

由图 # 可知"完全固化时间随着光密度的增加

而减少# 其非线性拟合方程为!

E_!)W;' C)!W!'4.%)C(WU!! B&

99光密度为 )W'/UW' 1gE31

' 时"#(

)

1膜层硬

度达到 B=所需时间分别为 B#W!/#WB 7"对应的漆膜

固化能量为 #BW!"/B!WB" 1gE31

'

# 由此可见"光

密度越小"所需的固化能量越高# 这由 ' 个原因引

起!首先"Ij固化漆膜是在光引发下瞬间进行交联

聚合"光密度越小"单位面积膜层单位时间内接收的

能量越低"激发的引发剂的量越少"聚合速度减慢"

膜层完全固化所需的时间相应加长"涂层接受的累

积总Ij能量就较高,;-

$其次"与多官能团单体光聚

合存在的后效性有关# 在停止光照后相当一段时间

内聚合反应仍然进行"这一现象被称之为暗反应

%后效应&# 暗反应的程度取决于光照阶段产生的

自由基数量以及可聚合基团的活动性# 光照时间越

长"暗反应的贡献越小# 因此"辐照强度越低"完全

固化的时间也越短,)(-

#

光密度的增加不仅使所需的固化能量降低"还

会减少氧阻聚产生的影响,))-

# 因此"选定光密度为

UW' 1gE31

' 作为 >/膜表面紫外光固化漆的光照

强度"此时"对厚度为 #(

)

1的漆膜"光照时间大约

# 7就可以完全固化#

C>结论

%)&>/膜表面紫外光固化漆中稀释剂乙酸乙

酯的存在降低了固化漆膜的硬度"需要在固化前进

行挥发去除# 通过研究不同条件下稀释剂乙酸乙酯

的挥发性"得出最佳烘烤温度为 U(n"#(

)

1厚度

漆膜烘烤 " YU 12."漆液中稀释剂乙酸乙酯即可彻

底除去#

%'&根据膜层厚度/光密度与固化时间的工作

曲线可以得出!光密度为 UW' 1gE31

'

"漆膜厚度约

#(

)

1时"固化约 # 7"所用的 Ij//C5$C) 光固化

漆膜即可完全固化#
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