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摘　要：合成了一种聚甲基丙烯酸树脂，能协同多种分散剂有效地分散彩色滤光片用颜料Ｃ．Ｉ．Ｐ．Ｒ２５４。在

颜料浓度为１５％（质量分数）时，能将颜料颗粒研磨至粒径为９０ｎｍ左右，ｄｐｉ仅为１．５，并且该高浓颜料液的

黏度仅为５ｍＰａ·ｓ，在室温下能稳定保存至少６个月。该树脂对ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２０００、ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２００１等多种分

散剂都有很好的宽容性，而仅有分散剂无树脂则无法达到上述稳定的分散效果。更为重要的是，以该颜料分

散液配制的颜料光阻剂具有解析度高（线宽６μｍ以下）、像素整齐、表面平整的特点，具备实际应用能力。
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１　引　　言

彩色滤光片是ＬＣＤ实现彩色化的关键器件，

其制备方法包括染色法、颜料分散法、电沉积法、

喷墨印刷法、反转印刷法、热转印法等［１４］。目前

的产业化技术主要为颜料分散法［５９］和喷墨印刷

法［１０１４］。无论是颜料分散法还是喷墨印刷法，颜

料的分散稳定性对其都至关重要。因为颜料分散

的好坏直接决定了彩色滤光片的色度、稳定性，并

影响制片工艺，如黏度对涂膜工艺的厚度控制、打

印工艺的喷头打印稳定性及精度等都有影响。

量产用的彩色光阻剂要求颜料颗粒的粒径小

于２００ｎｍ，光阻剂黏度约为４～６ｍＰａ·ｓ，保质

期在６个月以上。因此一个良好的颜料分散液必
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须同样满足上述条件，另外还要求黏度更低、与感

光树脂相容性好以及对光阻剂感光性影响较小

等。因为技术难度，国内尚无厂商能生产彩色滤

光片用光阻剂。

本文通过合成制得一种聚甲基丙烯酸树脂，

可用于颜料分散，并对分散剂具有较宽的相容性，

进而用得到的颜料分散液配制了光阻剂，得到了

高解析度的图案化像素。该树脂对 ＰＲ２５４、

ＰＲ１７７等都有非常好的分散效果，在本文中，以

较难分散的ＰＲ２５４红颜料为例具体说明。

２　实　　验

２．１　试剂与仪器

试剂：颜料采用ＰＲ２５４（Ｃｉｂａ公司）；分散剂

为ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ１６１、ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２０００、ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２００１

（德国毕克公司）；溶剂为丙二醇甲醚醋酸酯（ＰＧ

ＭＥＡ，Ｄｏｗ公司）；分散树脂自制。

仪器：砂磨机（ＭｉｎｉＣｅｒ，德国耐驰公司），纳米

激光粒度仪（ＺｅｔａｓｉｚｅｒＮａｎｏＺＳ，英国马尔文公

司），黏度计（ＤＣＣ，Ｂｒｏｏｋｆｉｌｅｄ），傅立叶红外光谱

仪（ＦＴＩＲ，ＮＩＣＯＬＥＴ５６０型，美国ＴｈｅｒｍｏＮｉｃｏ

ｌｅｔＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔＣｏ．），凝胶渗透色谱仪 （ＧＰＣ，

ＴｒｉＳＥＣ３０２，美国 Ｖｉｓｃｏｔｅｃ公司），光学显微镜

（ＭＭ８００，Ｎｉｋｏｎ公司），场发射扫描电镜（ＪＳＭ

７４０１Ｆ，ＪＥＯＬ）。

２．２　分散用树脂的合成

该分散用树脂为聚甲基丙烯酸酯。在２０００

ｍＬ四口瓶中加入甲基丙烯酸１００ｇ，甲基丙烯酸

甲酯４０ｇ，甲基丙烯酸丁酯６０ｇ，甲基丙烯酸苄酯

１５０ｇ，苯乙烯５０ｇ，溶剂丙二醇甲醚醋酸酯（ＰＧ

ＭＥＡ）６００ｇ，搅拌，氮气保护。升温至８５℃，并

恒温至反应结束。缓慢滴加引发剂ＮＮ二异丁腈

的ＰＧＭＥＡ溶液，０．５ｈ滴完，聚合３ｈ后补滴少

量引发剂，共加入引发剂２４ｇ。反应６ｈ后，用甲

醇沉降得到无色透明的分散用树脂。

２．３　颜料的细化分散

将１２０ｇＣ．Ｉ．颜料红ＰＲ２５４、７０ｇ上述分散

用树脂、５０ｇＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２０００（固含量４０％）加

入到３６０ｇＰＧＭＥＡ 中，３０００ｒ／ｍｉｎ下搅拌

０．５ｈ以充分润湿，并初步分散。在上述初步分散

液中加入２００ｇ溶剂ＰＧＭＥＡ，１０００ｒ／ｍｉｎ下搅

拌５ｍｉｎ后倒入砂磨机，砂磨１ｈ后得到质量分

数为１５％的高浓颜料细化分散液。

实验中不同配方的配比见表１。下文中，分

散剂 ＤｉｓｐｅｒＢＹＫ２０００等分别简述为ＢＹＫ２０００、

ＢＹＫ２００１、ＢＹＫ１６１。

表１　颜料分散实验配比表

Ｔａｂｌｅ１　Ｆｏｒｍｕｌａｌｉｓｔｏｆｐｉｇｍｅｎｔｄｉｓｐｅｒｓｅｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

颜料（ｇ）

ＰＲ２５４

分 散 剂（ｇ）

ＢＹＫ２０００ ＢＹＫ２００１ ＢＹＫ１６１

分散用

树脂（ｇ）

溶剂

（ｇ）

实验１ １２０ 　５０ ７０ ５６０

实验２ １２０ 　５０ ６３０

实验３ １２０ 　　　　　５０ ７０ ５６０

实验４ １２０ 　　　　　　　　　５０ ７０ ５６０

注：实验２为对比实验，不添加分散用树脂；实验３和实验

４分别是将实验 １中的分散剂 ＢＹＫ２０００替换为

ＢＹＫ２００１和ＢＹＫ１６１，其余比例和工艺不变。

２．４　检测

分散用树脂的分子结构通过ＦＴＩＲ检测，分

子量通过ＧＰＣ检测（以四氢呋喃为流动相，聚苯

乙烯为标准样）。颜料分散液的粒径分别通过纳

米激光粒度仪、场发射扫描电镜检测，黏度通过黏

度计检测。

３　结果与讨论

３．１　分散用树脂的犉犜犐犚和犌犘犆

图１为分散用树脂的ＦＴＩＲ光谱图。３２８０

ｃｍ－１处的宽峰为羟基（ＯＨ）的伸缩振动峰；

３０００，２９５０ｃｍ－１处为饱和Ｃ—Ｈ键的伸缩振动

峰；１７３０ｃｍ－１处为羰基（ Ｃ Ｏ）的伸缩振动峰；

１６０４ｃｍ－１处为苯环吸收峰；１４５０，１３８０ｃｍ－１两

处同时有吸收峰说明存在甲基（ＣＨ３）；１２５０，

１１５０ｃｍ－１处为Ｃ—Ｏ伸缩振动峰数。

分散用树脂的数均分子量（犕ｎ）为１２９４０，重
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图１　分散用树脂的ＦＴＩＲ光谱图

Ｆｉｇ．１　ＦＴＩＲｓｐｅｃｔｒａｏｆｒｅｓｉｎ
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均分子量（犕ｗ）为２８４４０，犕ｗ／犕ｎ为２．２０。

３．２　颜料分散实验的细化效果

实验１、实验３、实验４都可以得到稳定的低

黏度颜料分散液。但实验２在预分散时就显示出

较高黏度，砂磨过程中黏度进一步增加，最后堵塞

管道。虽然文献［１５］中曾以ＢＹＫ２０００单独分散颜

料ＰＲ．２５４，即实验２的配方，但实验证明仅用

ＢＹＫ２０００并不能重复出文献所述结果。而加入

分散用树脂的实验１、实验３、实验４都可得到小

粒径、低黏度的颜料分散液。由此可知，该分散用

树脂的加入大大降低了颜料的絮凝。下面将对实

验１、实验３、实验４的细化效果做进一步评价

分析。

分散液的细化效果可以通过粒径、黏度进行

分析。实验１的砂磨过程进行了分段取样分析，

并对实验３、实验４进行了对比分析。

３．２．１　颜料颗粒的粒径分析

颜料颗粒的粒径主要通过纳米激光粒度仪和

场发射扫描电镜进行分析。

图２为实验１在砂磨过程中分段取样的纳米

激光粒度仪检测结果。由图可知，随着砂磨时间

的增加，颜料颗粒的粒径逐渐变小，最后基本趋于

稳定。
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图２　砂磨过程中颜料颗粒粒径变化图

Ｆｉｇ．２　ＰａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆＰｉｇｍｅｎｔｕｎｄｅｒｍｉｌｌｐｒｏｃｅｓｓ

图３为实验１、实验３、实验４的颜料分散液的

ＳＥＭ照片，由图可知三者的粒径大小都在８０～９０

ｎｍ，区别不大，而且颜料颗粒粒径大小均匀，无明

显大块团聚。

表２为实验１、实验３、实验４的粒径结果对

比。可知３个颜料分散液的粒径区别不大，且分

布带窄，ｄｐｉ都在１．５以下 ，这与ＳＥＭ 的结果是

相对应的。
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图３　颜料分散液的ＳＥＭ 照片．（ａ）实验１；（ｂ）实验３；

（ｃ）实验４．

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｐｈｏｔｏｏｆｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｉｇｍｅｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ．（ａ）ｆｏｒ

ｍｕｌａ１；（ｂ）ｆｏｒｍｕｌａ３；（ｃ）ｆｏｒｍｕｌａ４．

表２　粒径结果对比表

Ｔａｂｌｅ２　Ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ

实验
纳米激光粒度仪结果

粒径（ｎｍ） ｄｐｉ

ＳＥＭ结果

粒径（ｎｍ）

１ １０４．０ ０．１３９ ９５

３ １０２．１ ０．１２２ ８７

４ ９９．４４ ０．１３７ ７７

３．２．２　颜料液的黏度分析

表３为实验１、实验２、实验３、实验４的黏度

结果。由表可知，实验２的配方絮凝严重，不适合

生产应用，而实验１、实验３、实验４的颜料分散液

黏度低，区别较小，也与上述粒径分析结果相

吻合。

在相关专利中［１５］曾以ＢＹＫ２０００分散，但上

述粒径与黏度的分析结果表明，仅以ＢＹＫ２０００

用于分散，颜料液絮凝现象很严重，但分散用树脂

的添加，能够有效防止絮凝。更为重要的是，该

分散树脂对分散剂的选择性很宽，无论ＢＹＫ１６１、
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表３　颜料分散液黏度对比表

Ｔａｂｌｅ３　Ｖｉｓｃｏｓｉｔｙｏｆｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｉｇｍｅｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

实验 黏度（ｍＰａ·ｓ）

１ ４．８９

２ ＞５００

３ ５．０８

４ ４．８５

ＢＹＫ２０００、ＢＹＫ２００１都可以得到颗粒直径８０～

９０ｎｍ、在１５％颜料浓度下５ｍＰａ·ｓ左右超低黏

度的颜料分散液。

３．３　颜料分散液的稳定性

因为实验２的颜料分散液絮凝现象严重，无

实际应用意义，所以稳定性分析仅针对实验１、实

验３、实验４。

黏度是颜料分散液稳定性的重要标志，因为

颜料颗粒分散状态的微小变化就会引起黏度的明

显变动，但从粒度分析中较难确定这种细微的粒

径变化。图４为３个颜料分散液的黏度变化曲

线。由图可知，实验１和实验３的黏度在６个月

内保持稳定，但实验４的黏度稳定２个月后开始

不断升高。

表４为纳米激光粒度仪测得的粒径变化。由

表４可知，无论实验１、实验３，粒径都略有增大，

但变化都很小，可见该颜料分散液的稳定性良好。

实验４的起初粒径变化也仅有几个纳米，但最后

粒径增大明显。

由上可知，实验１、实验３的颜料分散液稳定

性很好，６个月也无明显变化，但实验４的颜料分

散液稳定性只有３个月左右。这与分散剂设计的

分子结构有关。因此，分散剂ＢＹＫ２０００、ＢＹＫ２００１

 

!"

#"

$

%"$

! & '

(
)
*
+
,
*
)
-
.
&
/
0
1
2

!

*
3

!$

#$

%"

%$

"

!$ 4$ 5$ %#$

%6$

 

7,809:2 %

7,809:2 #

7,809:2 !

图４　实验１、３、４的颜料分散液黏度变化曲线图．

Ｆｉｇ．４　Ｃｕｒｖｅｓｏｆｖｉｓｃｏｓｉｔｙｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｄｉｓｐｅｒｓｅｄｐｉｇｍｅｎｔ

ｓｏｌｕｔｉｏｎｉｎｆｏｒｍｕｌａ１，ｆｏｒｍｕｌａ３ａｎｄｆｏｒｍｕｌａ４．

表４　粒径变化

Ｔａｂｌｅ４　Ｖａｒｉａｂｉｌｉｔｙｏｆｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ

存储时间

（天）

粒径（ｎｍ）

实验１ 实验３ 实验４

０ １０４．０ １０２．１ ９９．４４

２ １０４．６ １０２．７ １００．１

２０ １０５．０ １０４．０ １０２．６

１６０ １１０．４ １１２．２ １３１

为最佳选择。

３．４　在彩色滤光片中的应用

颜料分散液如果无法在光阻剂中应用便失去

研究意义，因此用上述实验１的颜料分散液配制

了光阻剂，通过涂覆、曝光、显影等步骤制得图案

化像素，如图５所示。图中的线条从左至右为

５～７０μｍ线宽，公差为５μｍ。线条下面阿拉伯

数字的线宽为６μｍ。由图可知，５μｍ线宽的线

条还可清晰显示，１０μｍ 线条边缘整齐均一，而

６μｍ线宽的阿拉伯数字也清晰整齐。由此可知，

用该颜料分散液配制的光阻剂具有很高的解析

度，最小线宽至少可达到６μｍ，而彩色滤光片像

素大小为７０μｍ×２１０μｍ左右，这样的解析度已

完全可以满足生产要求。

图５　实验１颜料液配置的光阻剂制得的像素照片

Ｆｉｇ．５　 Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙｐｈｏｔｏｏｆｔｈｅｐｉｘｅｌｓｕｓｉｎｇｆｏｒｍｕｌａ

１ｒｅｓｉｓｔ

４　结　　论

合成了一种聚甲基丙烯酸酯用于颜料分散，

该树脂具有良好的颜料分散协同作用，对分散剂

具有较宽的包容性，可以通过砂磨制得颗粒在９０

ｎｍ左右、黏度在５ｍＰａ·ｓ左右的高浓度 Ｐ．

Ｒ２５４颜料液（质量分数１５％），且颜料液具有很

好的稳定性，能稳定存储６个月以上。颜料液在

彩色滤光片的制备实验中至少可以得到６μｍ线

宽的解析度，具有很好的应用前景。
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