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高折射率苯基硅树脂的制备
刘献伟

(汕头市骏码凯撒有限公司,汕头５１５０４１)

摘　要　以二苯基硅二醇、乙烯基三甲氧基硅烷为原料,采用一步缩聚法制备折射率１􀆰５８的高折射率苯基硅树

脂.研究结果表明:制得的高折射率苯基硅树脂产物,用于密封封装发光二极管(LED)灯珠时,具有耐受２６０℃高温

回流焊、耐受－４０℃~１００℃冷热冲击、耐受高温高湿(温度８５℃、相对湿度８５％)的高可靠性.
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Abstract　Thephenylsiliconeresinwithrefractiveindexof１􀆰５８waspreparedbyoneＧsteppolycondensation
useddiphenylsilanediolandvinyltrimethoxysilaneastherawmaterials．Theresultsshowedthatthephenylsiliconeresin
hadhighreliability,suchashightemperaturereflowresistance(２６０℃),thermalshockresistance(－４０℃~１００℃),

hightemperatureandhumidityresistance(temperature８５℃,relativehumidity８５％),whenwasusedtoseallight
emittingdiode(LED)lamp．
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　　苯基硅树脂具有优良的电气绝缘性、憎水性、耐
候性、耐高低温性能、耐辐射性能以及生理惰性,此
外还具有较高的折射率(可达到１􀆰５３),适用于发光

二极管(LED)的封装.高折射率苯基硅树脂多采用

硅氧烷或氯硅烷水解合成,如使用苯基三甲氧基硅

烷和硅氧烷封端剂为原料,强质子酸为催化剂,在高

温下用高纯水清洗去除催化剂的方法制备硅树

脂[１].还有以硅氧烷为反应原料,以乙醇作溶剂制

备硅树脂[２].然而,现有的苯基硅树脂在制备过程

中,大多存在下述问题:(１)折射率小于１􀆰５６,制备

过程中产生大量酸性废水,或者需要采用大量溶剂

作为反应介质,污染严重;(２)制备工艺复杂繁琐,不
易控制.随着高功率高光效LED的发展,要求用于

LED封装的苯基硅树脂具有更高的折射率.本研

究采用一种高折射率苯基硅树脂的制备方法.该制

备方法操作工艺简单、溶剂使用量少,并且制得的苯

基硅树脂具有更高的折射率,可达到１􀆰５６~１􀆰６０.

１　实验部分

１􀆰１　原料与仪器

二苯基硅二醇(纯度大于９７％,工业品),上海

赢瑞化学科技有限公司;乙烯基三甲氧基硅烷(纯度

大于９７％,工业品),曲阜万达化工有限公司;阳离

子交换树脂(工业品),罗门哈斯(中国)有限公司.
电动搅拌器(RW２０型),德国IKA 公司;阿贝

折射仪(WYAＧ２S型),上海精科实业有限公司;邵
氏D型硬度计(TH２１０型),合肥试金机电设备有限

公司;傅里叶红外光谱仪(FTＧIR,NicoletIS１０型),
美国尼高力公司;差式扫描量热仪(DSC,Q２０型),
美国 TA仪器有限公司;回流焊机(NS２００８型),深
圳 市 劲 拓 自 动 化 设 备 有 限 公 司;高 温 高 湿 箱

(DHL００３型),重庆优玛科学仪器公司;冷热冲击箱

(MTSUＧ００７W 型),重庆优玛科学仪器公司;高倍

电子显微镜(JEMＧ２０１０型),日本JEOL公司.

１􀆰２　高折射率苯基硅树脂的合成

在三口反应瓶中加入９９􀆰３６g二苯基硅二醇,

８８􀆰７５g乙烯基三甲氧基硅烷,２８􀆰２g阳离子交换树

脂,采用电动搅拌器(RW２０型,德国IKA 公司)搅
拌并升温至１００℃,缩聚反应３h.缩聚反应结束后,
过滤掉反应液中的固体催化剂,并在真空度为－
０􀆰０９６MPa、１８０℃、２h条件下,再脱除反应液中的低

沸物,即制得高折射率苯基硅树脂.
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１􀆰３　高折射率苯基硅树脂固化物封装LED灯珠

采用上述制得的高折射率苯基硅树脂产物,搭
配苯基硅油、苯基含氢硅树脂、增粘剂、铂金催化剂

和抑制剂,采用电动搅拌器(RW２０型,德国IKA
公司)搅拌混合均匀,抽真空除气泡后即得高折射率

苯基硅树脂的混合胶液.取 SMD５０５０型 LED 灯

珠(灯珠预先在１５０℃烘烤除湿２h),点胶固化(固化

烘烤条件:８０℃、１h,然后１５０℃、３h),即得高折射率

苯基硅树脂固化物封装的LED灯珠.

１􀆰４　样品测试

折射率测试:采用阿贝折射仪(WYAＧ２S型,上
海精科实业有限公司)２５℃条件下,对制得的高折射

率苯基硅树脂进行测试,测得折射率为１􀆰５８８９.
硬度测试:采用邵氏D型硬度计(TH２１０型,合

肥试金机电设备有限公司)对样品进行测试,测得硬

度为５０.

FTＧIR测试:采用傅里叶红外光谱仪(FTＧIR,

NicoletIS１０型,美国尼高力公司)对样品进行测试.
固化热性能测试:采用差式扫描量热仪(DSC,

Q２０型,美国 TA仪器有限公司)对样品进行测试,
以２０℃/min速率升温至２００℃.

回流焊检测:将固化好的SMD５０５０型 LED灯

珠采用回流焊机(NS２００８型,深圳市劲拓自动化设

备有限公司)在２６０℃的条件下,通过３次,采用高

倍电子显微镜(JEMＧ２０１０型,日本JEOL 公司)观
察固化物的不良数(龟裂数、剥离数).

高温高湿测试:将固化好的SMD５０５０型 LED
灯珠采用高温高湿箱(DHL００３型,重庆优玛科学仪

器公司)在温度８５℃、相对湿度８５％的条件下放置

５００h,采用高倍电子显 微 镜 (JEMＧ２０１０ 型,日 本

JEOL公司)观察固化物的不良数(龟裂数、剥离数).
冷热冲击测试:采用冷热冲击箱(MTSUＧ００７W

型,重庆优玛科学仪器公司)对固化好的SMD５０５０
型LED灯珠进行冷热冲击测试,循环３００次,低温

－４０℃维持１０min,高温１００℃维持１０min为一个

循环,采 用 高 倍 电 子 显 微 镜 (JEMＧ２０１０ 型,日 本

JEOL公司)观察固化物的不良数(龟裂数、剥离数).

２　结果与讨论

２􀆰１　FTＧIR分析

高折射率苯基硅树脂的FTＧIR谱图见图１.从

图可以看出,３０７２cm－１为苯环上 CH 伸缩振动峰;

１４２９cm－１为苯环上C􀪅􀪅C键伸缩振动峰,２９６０cm－１

为CH３ 的振动峰,３０５７cm－１为乙烯基中 CH 伸缩

振动峰,１５９３cm－１为苯环骨架振动峰,１４０６cm－１为

不 对 称 的 Si—CH３ 中 CH３ 的 变 形 振 动 峰,

１２５７cm－１为 Si—CH３ 的变形振 动 峰,１１３０cm－１、

１０５０cm－１、１０２７cm－１ 为 Si—O—Si 的 伸 缩 振 动

峰[３].这些特征峰的出现,证实所合成产物为带有

苯基、乙烯基、甲基基团的聚硅氧烷树脂.

图１　高折射率苯基硅树脂的FTＧIR谱图

２􀆰２　固化反应分析

高折射率苯基硅树脂固化反应的 DSC谱图见

图２.从图可以看出,制得的高折射率苯基硅树脂

产物,与苯基硅油、苯基含氢硅树脂、增粘剂、铂金催

化剂和抑制剂,混合形成硅树脂固化物,在约１０４℃
出现放热峰,１５０~２００℃之间没有固化放热,１５０℃
烘烤３h条件下可以固化完全.研究结果表明:制得

的高折射率苯基硅树脂能够与含氢硅树脂固化反

应,且形成邵氏 D硬度５０的高折射率苯基硅树脂

固化物.

图２　高折射率苯基硅树脂固化反应的 DSC谱图

２􀆰３　应用可靠性分析

分别取１００颗SMD５０５０型LED灯珠进行应用

可靠性测试,高折射率苯基硅树脂固化物应用可靠

性结果见表１.从表１可知,制得的高折射率苯基

硅树脂固化物用于密封SMD５０５０型 LED灯珠时,
没有发生不良情况,制得的高折射率苯基硅树脂固

化物具有耐高温回流焊、耐受冷热冲击和耐受高温

高湿的优良性能.
表１　高折射率苯基硅树脂固化物应用可靠性结果

应用测试 回流焊 高温高湿 冷热冲击

不良颗数/实验颗数 ０/１００ ０/１００ ０/１００
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