Получение растворов силоксанового производного бензоциклобутена в мезитилене с различной вязкостью для формирования полимерных пленок
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В последние годы ведутся интенсивные исследования по созданию полимеров для применения в электронике в качестве диэлектрических покрытий. Одним из первых коммерчески успешных продуктов этого типа стал силоксановый полимер DVS-BCB, содержащий фрагменты бензоциклобутена (БЦБ), реализуемый под маркой CYCLOTENE™ [1]. Полимерные покрытия DVS-BCB, обладают низкой диэлектрической проницаемостью (=2,65, высокой термической стабильностью (Td5%=467(C), низким влагопоглощением, хорошими механическими характеристиками. 

Ведутся интенсивные исследования других БЦБ-содержащих материалов, например, 1,3-бис(1,2-дигидробензоциклобутен-4-ил)-1,3-диметил-1,3-дивинилсилоксан (DBDVS), который является изомером DVS-BCB [2]. Целью данной работы являлось изучение вязкости растворов олигомеров DBDVS в мезитилене.
Для этого осуществляли кипячение растворов DBDVS в мезитилене (Tкип.=165(С). При этом происходит частичная олигомеризация мономерного соединения, так как при данной температуре активируются циклобутеновые кольца, что делает их способными к реакции 4+2 и 4+4 присоединения с другими «активированными» молекулами БЦБ. Кипячение проводилось в атмосфере аргона. 
В результате получена зависимость вязкости раствора DBDVS с концентрацией 25% (вес.) в мезитилене от времени кипячения, представленная на рисунке 1. Измерение вязкости проводили на вибрационном вискозиметре A&D SV-1A (диапазон 0,1-1000 мПа(с). Установлено пороговое значение времени олигомеризации, после которого реакционная смесь необратимо переходит в состояние геля (28 часов).
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Рисунок 1 - Зависимость вязкости раствора DBDVS с концентрацией 25% (вес.) в мезитилене от времени кипячения
Для получения растворов DBDVS с более высокой вязкостью использовали метод вакуумной отгонки растворителя на роторном испарителе. Удалось сформировать растворы с содержанием DBDVS 36% (вес.) (((415 мПа(с), 41,5% (вес.) (((1000 мПа(с), 46% (вес.) (((1000 мПа(с). При этом растворы сохраняли текучесть, что позволяет их использовать для получения полимерных пленок методом центрифугирования.
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