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浆料黏度对涂覆工艺制备 PTFE／SiO2 薄膜性能影响
冯春明，贾倩倩，纪秀峰，张立欣，金霞

( 中国电子科技集团公司第四十六研究所，天津 300220)

摘要：采用涂覆工艺制备聚四氟乙烯 (PTFE)／SiO2 复合薄膜，通过调节缔合型增稠剂的用量调节浆料黏度，研究

浆料黏度对 PTFE／SiO2 复合薄膜综合性能的影响。实验结果表明，随增稠剂用量的增大，浆料黏度从 155 mPa · s

提高至 1223 mPa · s( 测试转速 6 r／min)。黏度越大，浆料稳定性越好。随浆料黏度的增大，PTFE／SiO2 复合薄膜

的厚度呈现减小趋势，由于表面微观缺陷先减少后增多，PTFE／SiO2 复合薄膜的密度先增大后减小，拉伸强度和断

裂伸长率均呈现先提升后降低的趋势。增稠剂的加入可促进薄膜的流平，减少成膜缺陷，然而在复合薄膜的烧结过

程中，过多增稠剂分解挥发又将给薄膜带来缺陷。当增稠剂用量为 0.7% 时，浆料黏度为 930 mPa · s ( 测试转速 6 r

／min)，浆料稳定系数 DC 值为 92%，制备 PTFE／SiO2 复合薄膜的平均厚度为 50.5 μm，薄膜密度最高为 2.066 g／

cm3，拉伸强度和断裂伸长率分别最高达到 5.12 MPa 和 49.1%。
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Influence of Slurry Viscosity on Properties of PTFE／SiO2 Films Prepared by Coating Method
Feng Chunming， Jia Qianqian， Ji Xiufeng， Zhang Lixin， Jin Xia

(The 46th Research Institute of China Electronics Technology Group Corporation， Tianjin 300220， China)

Abstract ：PTFE／SiO2 composite thin films were prepared by coating method.Associative thickener was adopted to adjust the 
slurry viscosity. The influence of slurry viscosity on mechanical properties of PTFE／SiO2 composite thin films were investigated.
The results shows that slurry viscosity increases from 155 mPa · s to 1 223 mPa · s under a measuring rotate speed of 6 r／min with 
the increase dosage of thickener. The stability of slurry is better with larger slurry viscosity. The thickness of PTFE／SiO2 composite 
thin films prepared by coating method decreases with the increase of slurry viscosity. The density of PTFE／SiO2 composite thin film 
increases firstly and then decreases because the surface micro-defects firstly reduces and then increases，while the tensile strength and 
elongation increase firstly and then decrease. The leveling property of film can be promoted and the defects of film are reduced with 
addition of thickener. However，too much thickener brings defects to films because of decomposition and volatilization of thickener 
during the sintering process of composite films.When the thickener content is 0.7%，the slurry viscosity is 930 mPa · s under a mea-
suring rotate speed of 6 r／min. The stability of slurry DC value is 92%. The average thickness of PTFE／SiO2 composite films is 
50.5 μm with a density of 2.066 g／cm3. The tensile strength and elongation are 5.12 MPa and 49.1% respectively.
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伴随电子信息行业的快速发展，电子信息产

品不断向高速度、大容量以及低损耗等方向不断更

新 [1-2]，传统的环氧树脂 (FR4) 复合介质材料由于

性能上的不足，渐渐无法满足要求 [3]。聚四氟乙烯

(PTFE) 不仅具有独特的化学性能以及优异的热稳

定性 [4-5]，同时还具有极其优良的电气性能，PTFE
的介电常数在 2.0～2.2 之间，介电损耗仅为 0.000 2
～0.000 3，并且在不同温度和频率下性能稳定 [6]。

PTFE 是目前已知高分子材料中介电性能最好的一

种材料，优异的介电性能可保证信号快速且稳定传
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输 [7-8]，而独特的化学稳定性与热稳定性则为它在

极端环境下使用提供了保证。然而，PTFE 在具有

多种优异性能的同时，也具有一些不可避免的缺陷，

比如线性膨胀系数大 [9]，抗蠕变性能差 [10-11] 以及较

为苛刻的加工性能。PTFE 复合薄膜的成型方式主

要有模压、车削、压延等 [12]，这些成型方法均可以生

产不同规格的 PTFE 复合薄膜，但同时又都不可避

免地存在某些缺点。模压成型仅能够生产 0.5 mm
厚度以上的板材或薄膜材料，无法制备更薄的薄膜，

厚度均匀性较差，且生产效率低；车削成型可以连

续生产，成本较低并且最小厚度可以达到 15 μm，

但是利用车削成型方式生产的复合薄膜中填料含量

最高只能达到 10%，制备更高填料含量的复合薄膜

时表面缺陷极多；压延成型对原材料的要求较高，

仅适用于可塑性极高的 PTFE 原料，厚度难以精确

控制并且只能单片成型，效率低。PTFE 虽然属于

热塑性树脂材料，但是 PTFE 的熔体黏度很高 [13-14]

(1 010 Pa · s)，即使在熔融温度以上，也几乎不流动，

很难通过普通热塑性树脂的加工方式成型。由于

PTFE 自身熔体黏度过大的特点，对其成型工艺提

出了很高的要求，因此 PTFE 基复合薄膜的成型需

要开发新的方法。

笔者研究了一种涂覆工艺制备 PTFE 基复合

材料薄膜的方法，使用实验室自制涂覆设备，利用

PTFE 乳液、陶瓷粉填料、表面活性剂、硅烷偶联剂、

增稠剂等原料配置成具有一定黏度的 PTFE 浆料，

制备 PTFE／SiO2 复合薄膜，并探究了不同浆料黏度

对制备 PTFE／SiO2 复合薄膜综合性能的影响。

1　实验材料及方法

1．1　主要原材料

PTFE 乳液：固含量 60%，中昊晨光化工研究院

有限公司；

SiO2 ：平均粒径 15 μm，安徽鑫磊粉体公司；

辛基酚聚氧乙烯醚：分析纯，西亚化学科技有

限公司；

氨丙基三乙氧基硅烷：分析纯，安耐吉化学公

司；

增稠剂：缔合型 TH03，天津开发区国隆化工有

限公司；

涂覆底膜聚酰亚胺薄膜：厚度 75 μm，宽幅

250 mm，江苏凯英公司。

1．2　主要设备及仪器

黏度计：LVDVS+ 型，博勒飞公司；

螺旋测微仪：025(118-102) 型，日本三丰公司；

场发射扫描电镜：SUPPRA 55VP 型，德国蔡司

公司；

万能拉力测试机：WDW–50 型，济南煋瑞公司。

1．3　实验过程

涂覆浆料的制备过程为：将 200 g PTFE 乳液

加入干净的烧杯中，然后加入 2 g 表面活性剂，在

120 r／min 的转速下利用机械搅拌器搅拌 20 min，
加入 120 g 填料，在相同的转速条件下继续搅拌

60 min，然后加入 2 g 硅烷偶联剂搅拌 1 h，最后

加入增稠剂 ( 质量分别为上述复合浆料总质量的

0.5%～0.8%) 调节浆料的黏度。样品编号 C–0.5，
C–0.6，C–0.7 和 C–0.8 分 别 对 应 增 稠 剂 用 量 为

0.5%，0.6%，0.7%，0.8%。

在涂覆前，对浆料进行过滤和真空脱泡处理，

可有效减少浆料中的颗粒团聚，降低大颗粒和气泡

对成膜表面产生的缺陷。脱泡过滤目数为 80 目

(187.5 μm)，脱泡搅拌速度为 20 r／min，脱泡时

间为 20 min。涂覆速度为 0.5 m／min，刮刀间距

为 100 μm，在底膜上涂覆制备 PTFE／SiO2 复合

薄膜。湿膜进入设备烘道，以 10℃为梯度逐步升

温，在 50～100℃烘干。设备张力控制为 10 kg。将

干膜收卷，裁成一定尺寸，再置于马弗炉中高温烧

结。烧结温度为 380℃，时间为 10 min。烧结后，

将 PTFE／SiO2 复合薄膜从底膜上剥离。

1．4　性能测试

涂覆浆料黏度：由博勒飞 LVDVS+ 黏度计 62#

转子进行表征。

采用浆料稳定系数 (DC 值 ) 对浆料稳定性进

行判定，实验步骤为：

(1) 按照配方配置不同的浆料，并分别量取一定

体积 (V1) 的均匀浆料，称重，质量记为 M1 ；

(2) 将称好的浆料在烧杯中静止 10 min ；

(3) 取一定体积 (V2) 的步骤 (2) 中浆料，并称重，

记录质量 M2 ；

(4) 计算静置后与静置前浆料的浓度之比，得到

两浓度的比值：

 ( / )/( / )DC M V M V2 2 2 1=  (1)
(5) 继续重复 (1)～(4) 步骤两次，取平均值为最

后的浓度比 (DC 值 )。
PTFE／SiO2 复合薄膜的厚度采用螺旋测微仪

进行测量，平均厚度是在薄膜尺寸范围内选取 5 个

点位进行测量后取平均；使用精密天平密度模块对
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复合薄膜的密度进行表征；采用场发射扫描电镜对

复合薄膜断面进行微观形貌分析；使用万能拉力

测试机对复合薄膜的拉伸强度和断裂伸长率进行

表征，测试标准为 ASTM D638–2014，拉伸速率为

5 mm／min，每个样品测试得到五组数据。

2　结果与讨论

2．1　增稠剂用量对浆料黏度的影响

浆料黏度随增稠剂含量的变化趋势如图 1 所

示。由图 1 可以看出，当增稠剂用量为 0.5% 时，浆

料黏度较低，当增稠剂用量增加到 0.8% 时，浆料黏

度明显增加。实验选用的增稠剂属于缔合型增稠剂，

该类增稠剂具有长链的亲水单元，并在支链上具有

少量的疏水基团，这些疏水基团在水相体系中发生

缔合作用，使增稠剂分子聚集，改变体系的流变性，

从而达到增加黏度的效果，而这种聚集态结构非常

脆弱，在高剪切力存在下会被破坏，因此在增稠剂用

量不变的条件下，随着黏度计转子转速的提高，浆料

黏度不断下降，在转速达到 100 r／min 时，浆料黏

度甚至下降到极低的状态，但是当高剪切力消失后，

增稠剂分子会再次发生缔合作用，浆料会重新恢复

原来的黏度。为方便比较，文中黏度数值均以测试

转速为 6 r／min 时的黏度。
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图 1　浆料黏度与增稠剂用量和转子转速之间的关系

2．2　不同黏度浆料的稳定性

为了考察浆料的时间稳定性，测试了不同增稠

剂用量的浆料黏度随时间的变化曲线，如图 2 所示。

在黏度计转速为 6 r／min 并保持不变时，监测了
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图 2　不同增稠剂用量的浆料黏度随时间的变化曲线

3 min 内浆料黏度的变化，并每间隔 5 s 实时记录

黏度数值。从图 2 可以看出，浆料黏度在恒定转速

搅拌的情况下，随搅拌时间的延长，浆料黏度基本保

持不变，说明该涂覆浆料的时间稳定性良好。

为了进一步表征浆料的稳定性，测定不同黏度

浆料的稳定系数 (DC 值 )，结果如图 3 所示。从图

3 中可以看出，随着增稠剂用量的提升，浆料稳定性

随之增加。当浆料中增稠剂用量为 0.5% 时，浆料

黏度较低，此时的浆料稳定性较差，其浆料稳定系数

DC 值为 58%，而当增稠剂用量提高到 0.7% 时，此

时的 DC 值达到了 92%，进一步提升增稠剂用量后，

浆料黏度达到 1 223 mPa · s 时，浆料稳定性 DC 值

甚至达到了 99%，说明此时的浆料在短时间内的稳

定性极好。这是由于在增稠剂加入体系后，增稠剂

分子与分子之间形成缔合结构，增大了浆料黏度的

同时，阻碍体系中的填料颗粒的下降速度，使浆料稳

定性得到显著提升。
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图 3　DC 值 ( 浆料稳定系数 ) 随增稠剂用量的变化

2．3　浆料黏度对 PTFE／SiO2 复合薄膜厚度的影响

不同黏度的浆料制备复合薄膜的平均厚度见

表 1。由表 1 可以看出，当刮刀间隙相同，浆料固含

量也相同，而黏度不同时，制备 PTFE／SiO2 复合薄

膜的平均厚度有所差异。随着浆料黏度的增加，复

合薄膜厚度随之减小。这是因为浆料黏度越小，流

动性越好，在涂覆过程中，黏度小的浆料从料盒中的

流出体积大于黏度大的浆料，导致涂膜的实际膜厚

稍大。
表 1　不同黏度的浆料制备 PTFE／SiO2 复合薄膜的平均厚度

样品 黏度／(mPa·s) 平均厚度／μm
C–0.5 155 53.8
C–0.6 504 52.1
C–0.7 930 50.5
C–0.8 1223 49.0

实验所用的涂覆浆料属于固 – 液分散体系，并

且浆料黏度随剪切速率的增加而下降，具有这种流

体黏度随剪切速率的增加而减小的流体被称为假塑
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性流体。对于涂覆工艺来说，浆料的流变性和分散

性会直接影响胚体质量，刮刀经过浆料时，浆料必须

具备很好的流动性才能避免产生缺陷，而在刮刀经

过后，浆料必须能够恢复原来的黏度以便于成型，因

此涂覆浆料必须是假塑性流体，并具有很好触变性。

Chou Y T 等 [15] 利用流体动力学基本原理和理论液

体流动模型研究了浆料涂覆成型工艺中各种参数对

复合薄膜厚度的影响，并提出了成膜厚度表达式：

 D
h

Lv
h p

2 1 6 0

2

a h
D

= +d n (2)

其中 α 为生胚干燥过程中的厚度收缩系数；h
为刮刀高度，L 为刮刀长度，η 为浆料黏度，Δp 代

表刮刀内外的压力差，通常由料盒内浆料的高度决

定，v0 代表涂覆的速度。

从式 (2) 中看出，当其他参数不变时，涂覆薄膜

厚度 D 与浆料黏度 η 成反比，黏度越高，成膜厚度

越薄。

2．4　PTFE／SiO2 复合薄膜微观形貌

经过高温烧结，采用不同黏度浆料制备的PTFE
／SiO2 复合薄膜的微观形貌见图 4 所示。

(a)                                                          (b)

(c)                                                          (d)

a—C–0.5 ；b—C–0.6 ；c—C–0.7 ；d—C–0.8

图 4　不同黏度的浆料制备 PTFE／SiO2 复合薄膜的微观形貌

由图 4 可以看出，随着增稠剂用量的增加，复合

薄膜表面缺陷先减少后增多，在增稠剂用量为 0.7%
时，薄膜缺陷最少。在涂覆完成后，复合薄膜进行

烘干，而烘干后的薄膜只是制备好的粗胚，没有经过

致密化处理，固体颗粒之间没有结合强度，因此无

法将其从底膜上完整剥离。随后采用高温烧结，使

PTFE 熔融，PTFE 的熔体黏度虽然很高，但是经熔

融之后仍可以利用其热塑性将填料与 PTFE 树脂基

体进行结合，结合性好的薄膜表面缺陷很少，力学性

能提升。当增稠剂用量较少时，浆料黏度较低，薄膜

流平性较差，同时在烘干过程中，溶剂挥发过快，导

致薄膜内部的溶剂迅速汽化，薄膜表面产生较多裂

纹。而黏度提高时，可促进浆料成膜的流平性，减少

成膜缺陷，同时一部分溶剂包裹在缔合型增稠剂分

子内部，挥发速度得到一定控制，缓慢的挥发将有利

于缺陷减少，在烧结后的缺陷也更少。然而，当增稠

剂用量过大，过高浓度的添加剂在高温下分解，将会

给薄膜带来更多缺陷。

2．5　PTFE／SiO2 复合薄膜的密度

采用不同黏度的浆料制备 PTFE／SiO2 复合薄

膜的密度见表 2。当浆料黏度为 930 mPa · s 时，样

品具有最高的密度 2.066 g／cm3。薄膜密度偏低的

原因，主要是由于薄膜在烧结后表面不够致密，微观

缺陷较多造成的。从微观结构上可以看出，薄膜表

面的缺陷越多，则薄膜密度越低，而薄膜表缺陷越

少，薄膜密度越大。
表 2　不同黏度的浆料制备 PTFE／SiO2 复合薄膜的密度

样品 黏度／(mPa·s) 密度／(g · cm-3)
C-0.5 155 1.936
C-0.6 504 1.961
C-0.7 930 2.066
C-0.8 1223 2.012

2．6　PTFE／SiO2 复合薄膜的力学性能

增稠剂用量不同时制备 PTFE／SiO2 复合薄膜

的拉伸性能见图 5。
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图 5　增稠剂用量不同时 PTFE／SiO2 复合薄膜的拉伸性能

当增稠剂用量升高，拉伸强度和断裂伸长率都

呈现先上升后下降的趋势。当增稠剂用量为 0.7%
时，也就是黏度为 930 mPa · s 的浆料制备的复合薄

膜，其拉伸强度与断裂伸长率均达到最高，分别为

5.12 MPa 和 49.1%。复合材料的力学性能与其微

观缺陷息息相关。当薄膜表面具有一定裂纹缺陷时，

受到拉伸时会在裂纹处发生应力集中现象，导致在
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较小的拉伸力作用下就会发生断裂，表现出较低的

拉伸强度和断裂伸长率。薄膜表面缺陷越多，发生

应力集中现象地方也就越多，其力学性能也就越差。

因此，增稠剂用量 0.7% 时，黏度 930 mPa · s 的浆料

制备的复合薄膜的力学性能最好，而样品 C–0.5 薄

膜的力学性能最差，而且其断裂伸长率不足 10%。

这与薄膜样品的微观形貌变化趋势是一致的。

3　结论

(1) PTFE／SiO2 复合浆料的黏度随增稠剂用量

的增加而增大；

(2) 浆料黏度的时间稳定性较高，浆料黏度越

大，浆料越稳定；

(3) 利用不同黏度的浆料进行涂覆实验，复合薄

膜厚度随浆料黏度的增大而减小；由于表面微观缺

陷先减少后增多，复合薄膜的密度先增大后减小，拉

伸强度和断裂伸长率均呈现先提升后降低的趋势；

(4) 浆料黏度为 930 mPa · s ( 测试转速 6 r／
min)，浆料稳定系数 DC 值为 92%，制备 PTFE／
SiO2 复合薄膜的平均厚度为 50.5 μm，薄膜密度最

高为 2.066 g／cm3，拉伸强度和断裂伸长率分别最

高达到 5.12 MPa 和 49.1%。
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