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高紫外光透过率光纤涂料的制备
张常兴　黄　浩　黄璐瑶　陈小华　黄　露　马素德∗

(西华大学材料科学与工程学院,成都６１１７３０)

摘　要　为保护光纤免受机械伤害,在光纤外表面涂覆一层专用涂料是必备的步骤.这层涂料阻碍了紫外光的

透过,因而在光纤传感器等需要紫外光透过射入的领域必须剥除,成本高且易对光纤造成伤害.通过羟基硅油和异

佛尔酮二异氰酸酯(IPDI)反应制备了聚硅氧烷聚氨酯,通过羟基丙烯酸酯单体和丙烯酸酯单体制备了羟基丙烯酸树

脂(HAR),通过羟基丙烯酸脂对聚硅氧烷聚氨酯进行改性,制备了高透紫外性的丙烯酸聚氨酯涂料.探讨了羟基硅

油的引入对涂膜紫外光透过率等性能的影响.利用紫外Ｇ可见分光光度计考察了涂膜的透紫外光性能,通过扫描电镜

观察了涂膜的微观形貌,利用傅里叶变换红外光谱仪对涂膜的化学结构进行了表征,利用热失重分析仪考察了涂膜

的耐热性能.结果表明:制备的树脂在２４８nm 处的光透过率达到８５％,耐热性能好(５％的热失重率对应２８０℃),涂

膜表面微观平整光滑且具有良好的附着力、柔韧性等性能.
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Preparationoffibercoatingwithhighultraviolettransmittance
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Abstract　Inordertoprotectopticalfibersfrom mechanicaldamage,itisnecessarytocoataspecialcoatingon

theoutersurfaceofopticalfibers．Thiscoatinghindersthetransmissionofultravioletlight,soitmustbestrippedinthe

fieldofopticalfibersensor,itisexpensiveandeasytocausedamagetoopticalfiber．ThoughIPDIreactionandused

hydroxysiliconoil,polysiloxanepolyurethanewasprepared．Hydroxylacrylateresinwascompoundedby MMAand

HPA．Throughhydroxylacrylateresinmodifiedpolysiloxanepolyurethane,receivedacrylicpolyurethanecoatingswith

highultraviolettransmittance．Theeffectofhydroxylsiliconeoilontheultraviolettransmittanceofcoatingswas

discussed．UltravioletＧvisiblespectrophotometerwasusedtoinvestigatetheultraviolettransmittanceofthecoatings,the

microＧmorphologyofthecoatingswasobservedbySEM,thechemicalstructureofthecoatingswascharacterizedby

fouriertransform infrared spectroscopy,and the thermal resistance of the coatings was investigated by

thermogravimetricanalyzer．TheresultsshownthatthepreparedresinhadthelighttransmittanceTreached８５％ at

２４８nm,goodheatresistance (５％ thermalweightlessnesscorrespondsto２８０℃),smoothappearanceandexcellent

adhesion,flexibilityproperties．
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　　石英光纤直径细小,一般只有数个微米,为保护

其免受机械损伤,一般都要在其表面涂覆涂料作为

保护层,这层涂料的紫外光透过率很低,通过刻写光

纤制作光纤光栅[１Ｇ４]时,由于涂层对低波段紫外光无

法有效透过,需要剥离涂层,刻写完毕后再涂覆,这
样会造成光纤一定程度的损伤且费时费力,所以制备

对低波段紫外光具有高透过率的涂料显得尤为重要.

羟基硅油与异佛尔酮二异氰酸酯(IPDI)的交联

涂膜在２４８nm 波长处的光透过率[５]很高,但是体积

收缩率大、柔韧性较差,影响其使用.羟基丙烯酸树

脂除具有丙烯酸树脂[６Ｇ１０]的优异特点外,通过羟基

丙烯酸酯对聚硅氧烷聚氨酯进行改性,制成双组分

涂料,得到的干燥涂膜具有光透过率高,耐热性能、
附着力等性能良好的优点.
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１　实验部分

１􀆰１　主要试剂与仪器

羟基硅油(工业级),济南兴飞隆化工有限公司;
异佛尔酮二异氰酸酯(IPDI,工业级),山东陌仟化工

有限公司;羟基丙烯酸酯单体(工业级),南通市埃创

德进出口有限公司;丙烯酸酯单体、引发剂偶氮二异

丁腈、分子量控制剂十二硫醇、催化剂二月桂酸二丁

基锡、丙酮,均为分析纯,成都市科龙化工试剂厂.
精密增力电动搅拌器(DFＧ１０１T型),苏州轩沃

瑞智能科技有限公司;恒温水浴锅(HH２型),无锡

沃信仪器制造有限公司;真空干燥箱(DHGＧ９０７０A
型),上 海 远 怀 化 工 科 技 有 限 公 司;旋 转 黏 度 计

(DV２TLV 型),美 国 博 勒 飞 公 司;红 外 光 谱 仪

(FTＧIR,BrukerＧVectorＧ２２型),德国Bruker仪器公

司;热重分析仪(TG,STA４４９ＧF３型),德国耐驰仪

器制造有限公司;紫外Ｇ可见光分度计(Lambda３５
型),珀金埃尔默仪器有限公司.

１􀆰２　羟基丙烯酸酯预聚物的制备

在装有搅拌器、冷凝管、恒压漏斗和通氮气管的

四口烧瓶中,加入羟基丙烯酸酯单体、丙烯酸酯单

体、引发剂和分子量控制剂的混合物,调整反应温度

为１００℃,反应３０min,然后降温至７５℃,反应３h.
调节羟基丙烯酸酯单体和丙烯酸酯单体的物质的量

比以及引发剂和分子量控制剂[１１]的质量,得到分子

量不同的羟基丙烯酸酯预聚物.

１􀆰３　聚硅氧烷聚氨酯的制备

把一定量的IPDI和催化剂混合物加到装有搅

拌器、冷凝管、恒压漏斗和通氮气管的四口烧瓶中,
通过恒压漏斗缓慢滴加一定量的[１２Ｇ１５]羟基硅油,控
制反应温度在８０℃,实时检测反应物中—NCO 含

量[１１Ｇ１３],当—NCO 含量降到一半,降温出料,密封

保存.

１􀆰４　光纤涂料的制备

将制备的羟基丙烯酸酯预聚物和聚硅氧烷聚氨

酯[１６Ｇ１７]组分按物质的量比为１∶１混合,加入助剂,制
得光纤涂料.

２　结果与讨论

２􀆰１　羟基硅油对涂膜光透过率的影响

图１为固化涂膜的紫外Ｇ可见光光谱图.
由图可见,羟基丙烯酸酯与IPDI固化涂膜在

２４８nm 处的光透过率为６９％,而加羟基硅油的涂膜

在２４８nm 处的光透过率达到８５％.羟基硅油的加

　　　　　　　

图１　固化涂膜的紫外Ｇ可见光光谱图

入在很大程度上提高了涂膜的光透过率.主要是因

为有机硅[１８]的结构使得光吸收谱发生变化,具体是

发生了蓝移,即吸收谱向低波段移动,吸光度降低,
透过率提高.在羟基硅油的分子结构中,除了羟基

之外,硅原子侧链上全部连有甲基,—CH３ 的最大

吸收波长λmax≤２００nm,使得聚合物在低波段具有

较大的吸收度 A,较低的透过率 T.在分子链中引

入了有机硅结构,因为大量的烷烃以及Si、O 原子

的存在,提高了聚合物在低波段的光透过率.

２􀆰２　预聚物的FTＧIR分析

图２为羟基硅油及合成树脂的FTＧIR谱图.

图２　羟基硅油及合成树脂的FTＧIR谱图

由图可见,羟基硅油在８００cm－１和１２６０cm－１处

为Si—CH３ 特征峰,而且强度很大.３３００cm－１处为

羟基硅油中的—OH 吸收峰,１０３７cm－１处为Si—O
吸收峰.合成的羟基丙烯酸酯在 ３２７０cm－１ 处出

现—OH 吸收峰,表明产物中有—OH 基团.在丙

烯酸酯聚氨酯涂膜的 FTＧIR 谱图中,３４０６cm－１、

１７１８cm－１以及１２５０cm－１处的特征吸收峰分别对应

氨基甲酸酯键中的 N—H、C􀪅􀪅O和C—O基团的吸

收峰,表明羟基丙烯酸酯、羟基硅油和IPDI都已反

生交联反应.

２􀆰３　TG分析

添加羟基 硅 油 前 后 合 成 树 脂 的 TG 曲 线 见

图３.
由图可见,加入羟基硅油的涂膜相较于羟基丙

烯酸和IPDI交联固化的涂膜(未加羟基硅油的涂

膜)起始分解温度相差较小,但是加入羟基硅油的耐
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图３　添加羟基硅油前后合成树脂的 TG曲线图

热性 能 更 好[１８Ｇ１９],５％ 热 失 重 率 对 应 的 温 度 为

２８０℃,主要是因为Si—O 键能较 C􀪅􀪅C、C􀪅􀪅O 大,
分解需要更高的温度.

２􀆰４　SEM 分析

图４为涂膜的SEM 图.由图可见,固化涂膜

表面未见微观裂纹、斑点等不规则的微相区,涂膜较

为均匀,平整光滑,说明涂膜固化过程中收缩不明

显,较好地改善了羟基硅油的固化收缩问题.

图４　涂膜的SEM 图

２􀆰５　其他性能分析

制备的最终光纤涂料涂膜的测试结果见表１.
表１　最终涂膜的性能

检测内容 检测结果 检测标准

涂膜外观　　 平整光滑 目测

涂膜干燥时间 ２０s(２６０℃) GB１７２８—７９

附着力　　　 ０级 GB９２８６—８８

柔韧性　　　 １mm GB/T１７３１—１９９３

硬度　　　　 ４H GB/T６７３９

由表１可见,最终涂膜的外观平整光滑,涂膜在

２６０℃下２０s即可固化,附着力达到０级,柔韧性为

１mm,硬度可达到４H,综合性能较为优异.

３　结论

通过羟基硅油和IPDI制备了聚硅氧烷聚氨酯,
通过羟基丙烯酸酯单体和丙烯酸酯单体制备了羟基

丙烯酸酯,再通过羟基丙烯酸酯改性聚硅氧烷聚氨

酯得到双组分丙烯酸聚氨酯涂料[２０].制得的干燥

涂膜在２４８nm 处的光透过率达到８５％,是固化速

度快、耐热性等性能良好的光纤用涂料,其在光纤传

感器等要求具有较高紫外透过率的领域具有较为广

阔的应用前景.

参考文献

[１]　WangYuqing,ZhouBenlian．Effectofafibercoatingonthe
fabricationoffiberreinforced metalＧmatrixcomposites[J]．
MaterialsProcessingTech,１９９８,７３(１):２７Ｇ３０．

[２]　胡勇涛,李玉龙,茶映鹏．光纤布拉格光栅化学镀钴层的温度

传感性能[J]．材料保护,２０１４,４７(７):１０Ｇ１３．
[３]　戎小戈,章献民．光纤光栅传感器原理及应用[J]．武汉科技学

院学报,２００３,１６(３):２４Ｇ２７．
[４]　殷燕子．耐温光纤布拉格光栅传感器涂层的研究[D]．武汉:武

汉理工大学,２０１２．
[５]　耿楷真,周永江,黄丽华．石英玻璃纤维表面吸波涂层包覆及

其吸波性能研究[J]．功能材料,２０１６,４７(S２):４５Ｇ４８．
[６]　李文波,王金伟,杨槐．有机硅改性聚氨酯涂料的研究与应用

[J]．中国涂料,２００５,２０(２):３２Ｇ３４．
[７]　WangYu．SynthesisofanewpolysiloxanemodifiedpoiyureＧ

thane[J]．ChineseChemicalLetters,２００６,１７(５):５８１Ｇ５８３:４２Ｇ
４５．

[８]　刘芮麟．聚丙烯酸/二氧化硅纳米复合水凝胶的合成及增强机

理[C]．北京:２０１６年全国高分子材料科学与工程研讨会,

２０１６．
[９]　石呈平．亲水性聚氨酯树脂紫外光固化纤维涂层[C]．大连:中

国聚氨酯工业协会第十七次年会,２００８．
[１０]　KimJongyeol,LeeNamho,JungHyunkyu．InfluenceofthefiＧ

berreＧcoatingontheradiationsensitivityoffiberBragggratＧ
ings:US,２０１４０８５９７７[P]．２０１４Ｇ０６Ｇ１６．

[１１]　李红强,陈精华,曾幸荣．羟基丙烯酸树脂的合成研究进展

[J]．化学与黏合,２０１３,３５(２):４５Ｇ４８．
[１２]　MikhailovaA M,TambouraM,JiaM Q．Synthesis,characterＧ

ization,andanalysesof mechanical,adhesion,andthermal

propertiesofpolysiloxaneresinmodifiedwithsegmentedpolＧ

yurethane[J]．CoatingsTechnologyandResearch,２０１３,１０
(１):３０Ｇ３５．

[１３]　赵伟．聚氨酯改性聚硅氧烷的制备与应用[C]．昆明:先进材料

研究国际研讨会,２０１０．
[１４]　吴迪,郭丽．聚氨酯有机硅涂料的研制[J]．中国涂料,２００４

(６):１０Ｇ１５．
[１５]　陈小慧．有机硅改性聚氨酯的合成及应用研究[D]．合肥:合肥

工业大学,２０１３．
[１６]　朱文强．丙烯酸酯改性聚氨酯胶粘剂的研制[D]．柳州:广西工

学院,２０１１．
[１７]　姜绪宝．聚硅氧烷Ｇ聚丙烯酸酯Ｇ聚氨酯三元复合乳液的制备与

表征[D]．济南:山东大学,２０１１．
[１８]　张博阳,王一平,黄群武．二甲基硅油作为聚光太阳能电池传

热材料的光透过率[J]．天津大学学报,２０１５,２１(５):４５３Ｇ４６０．
[１９]　廖宏,王浩旭．羟基硅油对聚氨酯热熔胶性能的影响[J]．中国

胶粘剂,２０１５,２４(７):４５Ｇ４８．
[２０]　宋荟荟,周万城,罗发．NextelＧ４４０热解碳涂层纤维织物的微

波介电性能[J]．中国物理B,２０１５,２４(８):５９４Ｇ５９７．
收稿日期:２０１９Ｇ０１Ｇ０２
修稿日期:２０１９Ｇ０４Ｇ２８

􀅰９１１􀅰


