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热固性树脂半固化片树脂流动度研究
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摘要：采用聚丁二烯、丙酮、陶瓷粉填料和其他助剂，制得胶液，用偶联剂处理过的玻璃布在胶液中浸渍后，在

70℃干燥脱溶剂，在 140℃继续烘烤 10 min，得到半固化状态的预浸片。将浸渍片按固定的尺寸裁切后即得到所需

的热固性树脂半固化片。对半固化片关键指标之一的树脂流动度的影响因素及调控方法进行了较为详细的讨论。

结果表明，在良好界面改性的同时，当陶瓷粉配比中球角比越小、烘道温度越高时，半固化片的树脂流动度越低，相反

则流动度越大，流动度调整范围可从 0.7% 到 20.5%。通过对相关影响因子的合理调控，就能得到满足不同使用要求

的半固化片，满足不同情况下多层板的设计加工要求。
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Study on Resin Fluidity of Thermosetting Resin Prepreg
Gao Shujian， Jin Xia， Zhang Wei， Zhang Lixin

(The 46th Research Institute of CETC，Tianjin 300220， China)

Abstract ：By using polybutadiene，acetone，ceramic powder filler and other additives，the prepreg was prepared. After dip-
ping the glass cloth treated with coupling agent in the glue，the prepreg was dried and desolved at 70 ℃ and baked at 140 ℃ for 
10 min. The impregnated sheet is cut according to the fixed size to obtain the required thermosetting resin semi-cured sheet. The 
influencing factors and control methods of resin fluidity，one of the key indicators of prepreg，were discussed in detail. The results 
show that under good interface modification，the lower the ball angle ceramic powder ratio and the higher temperature are，the lower 
resin fluidity of the prepreg is. On the contrary，the higher resin fluidity is. The adjustment range of fluidity is from 0.7% to 20.5%.
Through the reasonable control of the relevant influence factors，the prepreg to meet the requirements of different use was got，thus  
to meet the design and processing requirements of multilayer board under different conditions.
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信息电子行业的飞速发展，促进了微波复合介

质基板的广泛应用。随着数字电路不断向高速化、

高频化、智能化的转变，传统单层布线电路板已经不

能满足应用要求 [1–4]。作为高频覆铜板制造的基础

材料、多层板设计的重要组成部分，粘结片材料也越

来越受到众多企业的重视，其结构和性能决定了最

终产品的性能指标及可加工型 [5]。

粘结片材料从树脂体系的角度来分，可分为热

塑性树脂体系粘结片材料和热固性树脂体系粘结片

材料 [6–7]。鉴于热固性树脂基板良好的可加工性，成

品率高，而且成本较低，所以相应搭配使用的各种热

固性树脂体系粘结片材料也被广泛的开发出来，尤

其涉及到多层化设计及加工问题，热固性树脂体系

粘结片材料则成为不可或缺的一部分。

热固性树脂体系粘结片材料，也叫做热固性树

脂半固化片，在制作多层板的过程中，将其放置在覆

铜板中间，定位装夹得到待压多层板，然后按照一定

运行程序在层压机中压制成型，即可制得多层板。

这就要求热固性树脂半固化片在相应的温度下具有

一定的树脂流动度，在设定温度下借助于均匀稳定

压力流动的树脂能够很好地填充到基板的微观凹槽

中，经冷却后固化成为一个多层板整体。因此树脂
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流动度是热固性树脂半固化片一项重要的指标参

数，制得的半固化片树脂流动性过大，会导致流胶严

重，导致电气性能下降，同时给清理上也带来相当的

麻烦；半固化片树脂流动性过小，也会使树脂分布

不均匀，在固化过程中树脂会难以向纤维中渗透，导

致孔隙过多，也无法满足粘结板材的使用要求 [8–9]。

所以稳定且合适的树脂流动度是半固化片能够良好

加工应用的基础，笔者对陶瓷粉填充的热固性树脂

半固化片的制造工艺流程进行了简单的介绍，对其

中树脂流动度的调整优化进行了较为详细的讨论。

1　实验部分

1．1　主要原材料

玻纤布：2116，郑州佑安玻纤新材料有限公司；

聚丁二烯：北京燕山石油化工有限公司；

球形 SiO2 陶瓷粉：SiO2，介电常数 3.8，平均粒

径 15 μm，纯度 99% ；

角型 SiO2 陶瓷粉：平均粒径 15 μm，安徽鑫磊

粉体科技公司；

硅烷偶联剂：纯度 99%，天津风船试剂有限公

司；

丙酮，无水酒精，交联剂：市售。

1．2　主要设备及仪器

湿法混合设备：TDPPM–120L 型，奎特 ( 上海 )
机电科技有限公司；

中温立式上胶机：南通凯迪自动机械有限公

司；

高温层压机：ZMD400–H 型，中国电子科技集

团公司第四十六研究所与杭州某工厂共同研制；

扫描电子显微镜 (SEM) ：SUPPRA 55 VP 型，

德国蔡司公司；

网络分析仪：N5230C 型，美国安捷伦科技公

司；

热机械 (TMA) 测试仪：Q400 型，美国 TA 公司；

流动度测试仪：MRF–2.0E 型，临安丰源电子有

限公司。

1．3　胶液的制备

在室温将聚丁二烯、丙酮按一定的比例称量放

入湿法混合设备中并搅拌均匀。然后加入陶瓷粉填

料和其他助剂，待搅拌均匀后即制备得到混合胶液。

1．4　半固化片的制备

(1) 玻纤布的处理。

玻璃纤维布经过加热预处理，去掉表面石蜡。

将热处理后得到的玻纤布在硅烷偶联剂表面改性液

中浸渍，风干后在 110～120℃下烘烤 10 min。其中，

硅烷偶联剂表面改性液为经过无水乙醇稀释过的。

(2) 浸渍。

将搅拌均匀后的混合胶液经一定孔径的纱布

过滤，得到待浸渍胶液，并倒入干净的浸渍槽中，用

偶联剂处理过的玻璃布在胶液中浸渍后，在 70℃干

燥脱溶剂，在 140℃继续烘烤 10 min，得到半固化

状态的预浸片。根据所需预浸片不同树脂含量的要

求，可以进行多次浸胶。最后将达到预定要求的浸

渍片收卷待用。

(3) 裁切。

将通过传统浸渍的方法获得的浸渍片，按固定

的尺寸裁切后即得到所需的热固性树脂半固化片。

具体的工艺流程为：原材料→机械混合→湿法浸渍

→烘干→裁切。

1．5　性能测试

(1) SEM 分析。

采用发射扫描电镜对试样进行微观形貌分析。

(2) 介电性能测试。

按照 GB4722–1984 标准，采用网络分析仪配合

带状线测试仪测试试样的介电常数、介质损耗因数，

测试频率 8～12 GHz，工作压力 350 kg，试样尺寸为

90 mm×90 mm，最终测试数据为在相同条件下三

个试样的测试平均值。

(3) 吸水率测试。

按照 GJB1651–1993 进行测试，试样尺寸为

60 mm×80 mm，最终测试数据为在相同条件下三

个试样的测试平均值。

(4) 树脂流动度测试。

依 据 IPC–TM–650 2.3.17D 半 固 化 片 的

树脂流动百分度的测试方法，试样尺寸为 4 块

100 mm×100 mm 半固化片，测试条件为 171℃，

1.4 MPa。
2　结果与讨论

2．1　填料配比

该粘结膜是由陶瓷粉填充的热固性树脂基半

固化片，其组分中陶瓷粉的种类和含量影响着最终

半固化片的树脂流动度。图 1 为不同陶瓷粉配比的

半固化片的介电常数及树脂流动度。由图 1 可以看

出，随着球型陶瓷粉和角型陶瓷粉配比的变化，半固

化片的树脂流动度也相应的发生变化。当陶瓷粉配

比中球型陶瓷粉占比多时，最终半固化片的树脂流

动度偏大，相应的角型陶瓷粉占比多时，树脂流动度
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偏小。这主要原因是，当球型陶瓷粉堆砌在一起时，

陶瓷粉之间接触面相对光滑，较为规整的结构使其

在受到外力作用时更易从树脂基体上滑落，因此发

生滑移的摩擦阻力相对更小、滑移更为容易，导致最

终半固化片的树脂流动度更大 [10-11]。相反，平均粒

径相当的角型陶瓷粉之间的比表面积更大，吸油量

大，发生滑移的摩擦阻力更大，发生滑移相对更加困

难，导致最终半固化片的树脂流动度更小。
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图 1　不同陶瓷粉配比的半固化片介电常数及树脂流动度

图 2 是不同类型陶瓷粉相互堆砌示意图。

                    (a)                                 (b)                                (c)

堆砌方式：a—球型；b—球、角型；c—角型

图 2　球型和角型陶瓷粉相互堆砌示意图

另外，除了不同种类填料的配比，陶瓷粉填料

的粒径及其分布也会对半固化片的树脂流动度产生

影响。根据以上结论，在整体调整半固化片参数指

标时，可以通过调整陶瓷粉的组分和配比，在半固化

片介电常数不发生大的波动的同时，优化调整半固

化片的树脂流动性，来满足后续的使用要求。

2．2　界面改性

(1) 界面改性原理。

填料颗粒在树脂基中的分散情况以及填料与

树脂基间的粘结性的好坏都会对复合材料的最终性

能产生影响 [12]，因此通过对玻纤布以及陶瓷粉填料

的改性，改善树脂与玻纤布、树脂与填料之间的界

面，可以影响半固化片的树脂流动度和介电性能。

图 3 为采用未改性与改性的陶瓷粉填料制得试样的

断面 SEM 图。从图 3 断面照片可以看出，采用未改

性陶瓷粉的试样中，陶瓷粉有轻微的团聚现象，树脂

并未紧密包裹在陶瓷粉的周围，两者之间的界面清

晰，结合不好。而采用改性后陶瓷粉的试样中，陶瓷

粉与树脂之间界面模糊，结合紧密。主要原因在于

增强材料与有机树脂性质差异较大，固液润湿性差，

在界面上容易产生孔隙，导致结合性差，严重影响介

电性能 ( 如介质损耗、吸水率等 )。采用硅烷偶联剂

进行改性，经过偶联剂的水解和化学键联，在陶瓷粉

和树脂、玻纤布和树脂之间形成分子桥，能够有效提

高界面强度，改善介电性能指标。各相关生产厂商

往往重视对陶瓷粉填料的改性，而对玻纤布的改性

过程重视程度不够，导致最终制得的产品介电性能

仍有待提高。图 4 为硅烷偶联剂改性玻纤布过程原

理示意图。

(a)                                                   (b)

a—未改性陶瓷粉；b—改性陶瓷粉

图 3　未改性与改性陶瓷粉制得复合材料试样断面 SEM 图
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图 4　硅烷偶联剂改性玻纤布过程原理示意图

(2) 偶联剂的影响。

由于偶联剂改善了树脂与玻纤布之间的界面，

增大了两者之间的结合力，最终也影响了半固化片

的树脂流动度。实验结果证实，当玻纤布未改性时，

制得的半固化片树脂流动度为 9.2%，板材吸水率为

0.15%。而通过硅烷偶联剂改性玻纤布后制得的半

固化片树脂流动度为 5.6%，板材吸水率为 0.06%。

这是由于玻纤布的主要成分含有 SiO2，其表面

富含羟基，具有较强的极性和亲水性。而有机树脂

的极性较弱，呈现很强的疏水性，两者是极性不同的

物质，界面结合性不好。若润湿性不好，会在界面上

产生孔隙，而且玻纤布中含有的少量碱金属及其氧

化物也会吸湿，不仅降低了树脂与玻纤布之间的结

合强度，也降低了产品的介电性能，造成基板高介质
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损耗和高吸水性。因此经过硅烷偶联剂将无机材料

表面做有机基团的改性后，使硅烷偶联剂中的有机

基团与无机颗粒表面以化学键的形式连接起来，将

有机基团接枝于无机材料表面，搭起无机物质和有

机物之间相互连接的桥梁，减弱树脂与玻纤布之间

的界面效应，阻止水份沿界面入侵，改善了有机物与

无机物之间的粘结性，提高界面的结合强度，使得半

固化片树脂流动度降低，基板吸水率也减小，满足材

料在低传输损失性等方面的客观使用要求。

需要指出的是，改性过程中偶联剂的用量也必

须得到关注，这对增强材料表面分子桥均匀键联效

果有较大影响。玻纤布上硅烷偶联剂的被覆量也并

非越高越好，当被覆量太高时，反而会因偶联剂吸附

层数较多导致脱落而影响改性效果，因此具体用量

应以实际改性效果合理把握 [13–14]。

2．3　烘道温度

浸渍是半固化片制造中关键的一道工序，它对

半固化片的厚度均匀性、介电性能及此后的加工工

艺特性都会产生重要的影响。

浸渍的烘干过程分为两步，首先需要去除浆料

中带有的溶剂，因此第一段烘道温度设定在 70℃，

主要用于除去半固化片中溶剂。而在第二段烘道，

需要同时考察不同烘干温度对含有聚丁二烯等热固

性碳氢树脂半固化片状态的影响，见表 1，其中分别

选择上胶机烘道温度 120，130，140，150℃以考察烘

干后半固化片状态。
表 1 不同烘干温度对半固化片状态影响结果

上胶机烘道温度／℃ 半固化片颜色 半固化片状态描述

120 乳白 很黏，收卷后难以重新打开

130 乳白 很黏，收卷后难以重新打开

140 接近乳白 微黏，收卷后可以重新打开

150 黄色 变硬变脆，容易被撕开

当烘道温度为 120℃和 130℃时，溶剂虽已挥

发，但烘干后的半固化片很黏，收卷后难以重新打

开，推测原因应为温度较低时，自由基交联剂未能

实现可被观察到的链引发过程，交联固化反应未实

现或反应程度过低，聚丁二烯等高分子原料仍表现

其原有的黏稠属性；当烘道温度为 150℃时，烘干后

的半固化片已颜色发黄且变得硬、脆，可被撕开，推

测原因应为自由基交联剂在较高温度下分解加剧、

半衰期缩短，启动链引发反应 [15]。由于聚丁二烯等

热固性碳氢树脂的交联聚合反应的本质为自由基聚

合反应，链增长反应为快反应，可在几秒内完成，即

便位阻等因素可影响烯键打开的反应速率，但半固

化片通过烘道的几分钟时间足以完成自由基交联聚

合过程，此时的半固化片已基本实现固化，难以相

互粘结，无法在后续的工序中使用。当烘道温度为

140℃时，经烘干后的半固化片呈现出接近乳白色和

稍黏的状态，收卷后可再次被打开，推测原因为在该

温度下自由基引发剂可以分解实现链引发反应，但

由于温度较低其半衰期较长，所实现的链引发反应

程度较低，加之位阻因素影响链增长反应速率，半固

化片通过烘道的几分钟时间仅可以实现聚丁二烯等

热固性碳氢树脂的部分交联固化反应，即半固化反

应，半固化片仍保留有部分黏性和反应性，可用于后

续的加工工序。因此，该配方中半固化片最佳烘干

温度应选取 140℃附近的温度点，半固化片不会发

生黏连，收卷后可以再次打开，结合强度较好 ( 如图

5 所示 )。经进一步微调，能得到满足各种树脂流动

度要求的半固化片 (如图 6所示 )。由图 6可以看出，

随着烘道温度的不断升高，半固化片半固化反应程

度不断加深，树脂流动度不断减小。

图 5　表面状态良好的半固化片收卷图
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图 6　不同烘干温度时半固化片树脂流动度

2．4　挥发分含量

在生产过程中发现，不同挥发分含量的半固化

片的树脂流动度也有所不同。在浸渍过程中，即使

在相同的烘道温度下，如果改变烘道内的风量或者

空气循环方式，就会改变半固化片内部挥发分蒸发

排出效率，影响半固化片挥发分含量，进而影响半固

化片树脂流动度，见表 2。
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表 2　不同烘道风量对半固化片状态影响结果

上胶机烘道
温度／℃

上胶机烘道风量／
(m3 · h-1) 半固化片状态描述

半固化片树
脂流动度／%

140 200 接近乳白，手感发黏 15
140 400 接近乳白，手感微黏 7.7
140 600 接近乳白，手感微黏 4.6
140 800 接近乳白，手感发干 0.7

由表 2 可以看出，在上胶机烘道温度不变的情

况下，随着烘道风量的增大，半固化片树脂流动度逐

渐减小。这是因为，当烘道风量较小时，半固化片中

残留的小分子物质或溶剂排出不彻底及时，残留量

较大，导致半固化片表面发黏，树脂流动度偏大，后

续加工时内部的孔隙缺陷也较大。相反，当烘道风

量相对较大时，半固化片中残留的溶剂等物质能够

及时排出，内部挥发分含量较低，使得半固化片表面

黏度下降，树脂流动度降低，内部更加密实，致密度

较高。烘道风量过大时，过多的氧气也会促进多烯

结构发生交联和降解反应，加速恶化材料，降低半固

化片树脂流动度，减少其使用寿命 [16–17]。在具体生

产过程中，应根据产品性能指标要求，选择合适大小

的风量，使半固化片的树脂流动度和挥发分含量满

足要求即可，也要避免因风量过大导致上胶机烘道

温度与设定温度偏差抖动过大。

2．5　多层板压制程序

通过调节配方和工艺参数可以得到不同树脂

流动度要求的半固化片，最终在制备多层板时根据

压制程序不同，半固化片反映出的树脂流动度也不

同。作为粘结片的生产供应厂商，应该结合自身粘

结片的特点，为用户提供合适的多层板压制工艺，让

粘结片在设定的温度下具备相应的树脂流动度，并

且保持稳定的电性能，保证多层板后续设计加工的

稳定性。

3　结论

通过对制备过程中原材料配比、界面改性、烘

道温度等工艺的分析，研究了不同工艺条件对半固

化片树脂流动度的影响。

结果表明，通过硅烷偶联剂对无机材料表面进

行改性，可提高无机材料和有机树脂的界面相容性，

使得半固化片树脂流动度降低，基板吸水率也减小。

在良好界面改性的同时，当陶瓷粉配比中球角比越

小、烘道温度越高、风量越大时，半固化片的树脂流

动度越低，流动度调整范围可从 0.7% 到 20.5%，能

满足各种加工条件下对半固化片树脂流动性的要

求。
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