
第２５卷　第４期

２０１０年８月

液　晶　与　显　示

ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＬｉｑｕｉｄＣｒｙｓｔａｌｓａｎｄＤｉｓｐｌａｙｓ

Ｖｏｌ．２５，Ｎｏ．４

Ａｕｇ．，２０１０

文章编号：１００７２７８０（２０１０）０４０４８６０４

用外加电场法提纯高电阻率液晶材料

朱玉婵，任占冬，张智勇，张开诚，汪小燕
（武汉工业学院 化学与环境工程学院，湖北 武汉　４３００２３）

摘　要：利用外加电场法提纯液晶材料单体和混合液晶材料。研究表明，该方法对不同类型液晶材料单体均

有很好提纯效果，酯类液晶的电阻率可以从１０１０Ω·ｃｍ提高到１０１２Ω·ｃｍ以上，含氰基类液晶的电阻率可

以从１０１０Ω·ｃｍ提高到１０１２Ω·ｃｍ左右，结构稳定的含氟苯类液晶的电阻率可以从１０１１Ω·ｃｍ提高到１０１３

Ω·ｃｍ以上。对一般混合液晶组合物而言，其电阻率的提高也很明显，从１０９Ω·ｃｍ提高到１０１２Ω·ｃｍ或从

１０１０Ω·ｃｍ提高到１０１３Ω·ｃｍｍ。此外，考察了外加电场强度、提纯时间和液晶材料用量对提纯效果的影响。
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１　引　　言

ＴＦＴＬＣＤ用液晶材料除了必须具有很高的

纯度（ＧＣ≥９９．５％）外，还要求具有高电阻率

（≥１×１０
１３
Ω·ｃｍ）、高电荷保持率（≥９８．５％）和

稳定的产品质量［１３］。这对于液晶化合物及其组

合物的提纯精制而言，其工艺要求更严格、难度更

大，国内现有用于ＴＮ、ＳＴＮ液晶材料的提纯精制

方法难以满足要求，也给国内液晶材料的提纯精

制提出了挑战。
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影响液晶材料电阻率、电荷保持率及其光电

性能稳定性的主要因素是由于微量无机杂质和大

极性有机杂质存在，而这些杂质主要是在液晶化

合物合成过程中从原材料引入，或由反应产生的

副产物以及未反应的原料造成。目前液晶化合物

的提纯方法主要是吸附剂法。Ｋ．Ｔａｔｓｕｓｈｉ等
［４］

从硅胶、氧化铝、沸石和氧化钛中一种或多种提纯

液晶材料，取得一定效果；Ｔ．Ｔａｋａｏ等
［５］用活性

炭提纯单体液晶，得到了纯度较高的液晶材料；

Ｈ．Ｏｓａｍｕ等
［６］用聚酰亚胺作为吸附剂去除离子

杂质，可以提纯单体液晶化合物；清华大学［７］采用

活性碳纤维和活性氧化铝搅拌吸附提纯，使液晶

材料的电阻率达到１０１３Ω·ｃｍ以上。但由于吸

附法需要处理回收有机溶剂，所以不适于在洁净

环境下提纯高电阻率液晶。此外，还有分子蒸馏

或精 馏 法［７］、离 子 交 换 树 脂 法［８］、外 加 电 场

法［９１３］、膜过滤法等。但这些方法虽然能使液晶

材料达到高电阻率和高电荷保持率，但却很难使

液晶材料的电阻率和电荷保持率稳定并保持在一

个高水平上，难以满足实际工业化生产需要。

本文提出了一种新型电场提纯方法，与吸附

剂法相结合，达到了进一步提纯精制、减少液晶材

料中微量杂质离子的含量，提高液晶材料的电阻

率、电荷保持率和其稳定性的目的。

２　实　　验

２．１　实验仪器与试剂

实验中使用的仪器主要有：ＺＣ３６型高阻计，

上海精密科学仪器有限公司出品；直流高压电源

ＨＢＺ３０３０．５ＡＣ，天津市恒博高压电源厂出品；

ＤＨＧ９１４０Ａ型电热恒温鼓风干燥箱，上海精宏

实验设备有限公司出品；ＡＲ２１４０电子天平，梅特

勒托利多仪器（上海）有限公司出品。

本实验所采用药品试剂均为分析纯。所提纯

的液晶材料单体为反式戊基环己基氟苯（５ＣＰＦ）、

反式戊基环二氧六烷基苯氰（５ＤＰＮ）、乙基苯甲

酸对氰基苯酚酯（２ＰＥＰＮ）、丁基苯甲酸对氰基苯

酚酯（４ＰＥＰＮ）、丙基环己基苯甲醚（３ＣＰＯ１）、丁

基环己基苯乙醚（４ＣＰＯ２）、丙基苯甲酸３氟４氰

基苯酚酯［３ＰＥＰ（Ｆ）Ｎ］、戊基苯甲酸３氟４氰基

苯酚酯［５ＰＥＰ（Ｆ）Ｎ］，均为本实验室自己合成。

戊基联苯氰（５ＰＰＮ）、乙基联苯氰（２ＰＰＮ）、丙基苯

甲酸戊基苯酚酯（３ＰＥＰ５）从烟台显华液晶材料公

司购买。混合液 晶 Ｃ１ 是 用 ３ＣＰＯ１、４ＣＰＯ２、

２ＰＥＰＮ、４ＰＥＰＮ、３ＰＥＰ（Ｆ）Ｎ、５ＰＥＰ（Ｆ）Ｎ、５ＰＰＮ、

２ＰＰＮ等配制而成；混合液晶 Ｃ２ 是用３ＣＰＯ１、

４ＣＰＯ２、５ＣＰＦ、３ＰＥＰ５等配制而成。

２．２　实验装置

本实验采用自制的三槽离子膜型液晶材料提

纯装置，整个装置由阴、阳离子交换膜分割成３个

区域。其中中间区为液晶材料提纯室，添加液晶

材料单体或混合液晶材料；左右两个区域中分别

为溶剂室，其中加入甲苯溶剂，并装有自制的吸附

剂和自制电极。阴、阳极分别与直流电源相连接，

用于提供提纯液晶材料时的电场，电场强度为

２．０～４．０ｋＶ／ｃｍ。　
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图１　三槽离子膜式液晶材料提纯器

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｒｅｅｃｅｌｌｓｏｆｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｍｅｍｂｒａｎｅｆｏｒｌｉｑｕｉｄ

ｃｒｙｓｔａｌｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

对于液晶材料混合物，本提纯装置采用无溶

剂电场吸附提纯，得到稳定性强的高电阻率液晶

材料，并可以实现连续性操作，对提纯环境不会造

成二次污染。对单体液晶提纯分两种情况，常温

下液态液晶化合物的提纯方法同混合液晶一样，

可以实现连续操作，没有二次环境污染；而对于常

温下固态的单体液晶化合物是将液晶化合物用有

机溶剂溶解后，在强电场迁移作用和高效吸附剂

作用下进行提纯，得到稳定性强的高电阻率液晶

材料。

２．３　 吸附剂的制备

在２５０ｍＬ 三口烧瓶加入无水乙醇１．７１

ｍｏｌ、氨水０．１１２ｍｏｌ、水０．５５ｍｏｌ，搅拌５ｍｉｎ以

上，使溶液混合均匀。然后向混合溶液中滴加正

硅酸乙酯０．０２２ｍｏｌ，水浴加热搅拌４ｈ，控制反

应温度为２０～５０℃。经离心分离出ＳｉＯ２ 小球，

然后用无水乙醇反复离心洗涤，直到溶液成中性，
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烘干碾磨，再放入马弗炉中４２０℃煅烧２ｈ，得到

纳米二氧化硅吸附剂。

３　结果与讨论

３．１　不同液晶材料的提纯效果

首先对不同类型的单体液晶化合物和混合液

晶组合物的提纯效果进行考察，如表１所示。对

于一般酯类液晶的电阻率可以从１０１０Ω·ｃｍ提

高到１０１２Ω·ｃｍ以上，对于含氰基类液晶可以从

１０１０Ω·ｃｍ提高到１０
１２
Ω·ｃｍ左右，对于结构稳

定的含氟苯类液晶的电阻率可以从１０１１Ω·ｃｍ

提高到１０１３Ω·ｃｍ以上。对一般混合液晶组合

物而言，电阻率提高明显，从１０９Ω·ｃｍ提高到

１０１２Ω·ｃｍ或从１０
１０
Ω·ｃｍ提高到１０

１３
Ω·ｃｍ。

表１　不同类型液晶材料的提纯效果

Ｔａｂｌｅ１　Ｐｕｒｉｆｉｃａｔｏｒｙｅｆｆｅｃｔｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｉｑｕｉｄｃｒｙｓｔａｌ

液晶化合物 初始电阻率（Ω·ｃｍ）　提纯后电阻率（Ω·ｃｍ）

５ＣＰＦ ５．８×１０１０ ９．０×１０１２

５ＤＰＮ ６．０×１０１０ ９．０×１０１１

３ＰＥＰ５ ３．６×１０１０ ３．５×１０１１

２ＰＥＰＮ ３．４×１０１０ ６．０×１０１２

混晶材料Ｃ１ ６．５×１０９ １．３×１０１２

混晶材料Ｃ２ ７．５×１０１１ ４．３×１０１３

３．２　提纯时间的影响

将含量为０．２ｇ／ｍＬ液晶材料５ＣＰＦ的甲苯

溶液１０ｍＬ，加入到中间提纯槽中，通以电场强度

为３．７５ｋＶ／ｃｍ的直流电，考察不同时间下液晶

材料的提纯效果，结果如图２所示。初始液晶材

料的电阻率为５．８×１０１０Ω·ｃｍ，３０ｍｉｎ后迅速

提高到２．３×１０１２Ω·ｃｍ，提纯效果十分明显。继
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图２　电场吸附时间对电阻率的影响

Ｆｉｇ．２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｒｅｓｉｓｔｉｖｉｔｙ

续延长提纯时间，电阻率不断上升，但是增加速度

变慢，６０ｍｉｎ时达到４．２×１０１２Ω·ｃｍ。提纯时

间为９０ｍｉｎ时，达到８．０×１０１２Ω·ｃｍ；１２０ｍｉｎ

时，达到９．０×１０１２Ω·ｃｍ。

３．３　电场强度

下面考察电场强度的影响，考察范围为２．０～

４．０ｋＶ／ｃｍ。其中液晶材料５ＣＰＦ的含量为０．２

ｇ／ｍＬ，提纯时间为６０ｍｉｎ。从图３可以看出，随

着电场强度的增加，提纯效果明显变好，液晶材料

电阻率提高较快，特别是从２ｋＶ／ｃｍ增加到２．７５

ｋＶ／ｃｍ时，电阻率提高速度较快，从４．４×１０１１

Ω·ｃｍ提高到４．０×１０
１２
Ω·ｃｍ，提高了近一个数

量级，增幅显著。这是因为随着电场强度的增加，

离子移动速率增加，这样就更有利于液晶材料中

的杂质离子通过离子膜吸附到吸附剂上，从而提

高液晶材料的电阻率。当电场强度继续增加到

３．７５ｋＶ／ｃｍ 时，液晶材料电阻率增加到６．２×

１０１２Ω·ｃｍ，提高了１．５倍，增幅低于前一个阶

段。因为随着电场强度的提高，液晶材料中所含

的杂质离子含量急剧减少，进一步提高电场强度

对杂质离子的去除量变少，所以电阻率提高幅度

变小。进一步提高电场强度到４ｋＶ／ｃｍ时，液晶

材料的电阻反而下降到４．０×１０１２Ω·ｃｍ，这可

能是因为电场强度过高导致液晶材料本身稳定性

变差。
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图３　电场强度对电阻率的影响
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３．４　液晶材料含量

从以上结果可以看出，研究中采用的方法可

以很好地提纯液晶材料。下面进一步考察中间提

纯室液晶材料的含量对提纯效果的影响，其中提

纯时间为６０ｍｉｎ，电场强度为３．７５ｋＶ／ｃｍ。从

图４可以看出，当液晶材料含量从０．１５ｇ／ｍＬ增
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加到０．２５ｇ／ｍＬ时，提纯效果略有下降，从９．１×
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图４　液晶含量对电阻率的影响

Ｆｉｇ．４　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｌｉｑｕｉｄｃｒｙｓｔａｌｏｎｒｅｓｉｓ

ｔｉｖｉｔｙ

１０１２Ω·ｃｍ下降到４．０×１０
１２
Ω·ｃｍ。但是含量

在０．２５～０．７０ｇ／ｍＬ时，电阻率变化不大，提纯

效果均较好。

４　结　　论

提出了一种新型电场提纯液晶材料的方法，

该方法能够很好提纯液晶材料单体和混合液晶材

料，特别是对于结构稳定的含氟苯类液晶的电阻

率可以从１０１１Ω·ｃｍ提高到１０
１３
Ω·ｃｍ以上，

能够满足ＴＦＴＬＣＤ用液晶材料的需要。研究结

果表明，电场强度的提高有利于提高提纯效果，提

纯时间的延长也会提高液晶材料电阻率，在考察

范围内液晶材料含量对提纯效果影响不大。
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