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膜的制备方法

(57)摘要

本发明公开可用于柔性基板的制备的聚酰

亚胺前体组合物、利用其的聚酰亚胺膜制备方法

以及包括聚酰亚胺膜的显示器器件。所述聚酰亚

胺前体组合物，包含：混合溶剂，含有3‑甲氧基‑

N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰

胺(DMPA)；以及聚酰胺酸或聚酰亚胺。

权利要求书1页  说明书11页

CN 109384921 B

2023.07.18

CN
 1
09
38
49
21
 B



1.一种组合物，其特征在于，包含：

混合溶剂，含有3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺和N,N‑二甲基丙酰胺；

聚酰胺酸或聚酰亚胺，以及

添加剂，所述添加剂为包含环氧多官能团的树脂，

其中以1:9至9:1的重量比包含所述3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺和所述N,N‑二甲基丙

酰胺，

其中相对于100重量份的所述混合溶剂，包含5重量份至30重量份的所述聚酰胺酸或聚

酰亚胺，以及

其中相对于100重量份的所述聚酰胺酸或聚酰亚胺，包含0.02重量份至1.2重量份的所

述添加剂。

2.根据权利要求1所述的组合物，其特征在于，所述添加剂为选自由乙二醇二缩水甘油

醚、N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺、1,4‑双((2,3‑环氧丙氧基)甲基)环己烷、2,

2’‑[1,3‑亚苯基双(氧亚甲基)]二环氧乙烷以及4,4'‑亚甲基双(N,N‑二缩水甘油基苯胺)

组成的组中的至少一者。

3.根据权利要求1所述的组合物，其特征在于，以3：7至7：3的重量比包含所述3‑甲氧

基‑N,N‑二甲基丙酰胺和N,N‑二甲基丙酰胺。

4.根据权利要求1所述的组合物，其特征在于，粘度为1000cP至20000cP。
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聚酰亚胺前体组合物及利用其的聚酰亚胺膜的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及聚酰亚胺前体组合物及利用其的聚酰亚胺膜制备方法，更详细地，涉

及可用于柔性基板的制备的聚酰亚胺前体组合物、利用其的聚酰亚胺膜制备方法及包含聚

酰亚胺膜的显示器器件。

背景技术

[0002] 最近，对容易实现大面积且可进行薄型及轻量化的平板显示器(Flat  Panel 

Display；FPD)的需求正增加。这种平板显示器有液晶显示装置(Liquid  Crystal  Display；

LCD)、等离子显示面板(Plasma  Display  Panel；PDP)、有机发光显示装置(Organic  Light 

Emitting  Display；OLED)等。但是，以往的平板显示器使用玻璃基板，因此没有柔性，其应

用和用途受限。由此，作为新一代显示装置正积极研发代替没有柔性的玻璃基板，使用如塑

料、箔等具有柔性的材料的基板而以能够弯曲的方式制备的柔性显示装置(Flexible 

Display  Device)。

[0003] 柔性显示装置通常以高温的薄膜晶体管(TFT，Thin  Film  Transistor)工序制备。

工序温度可根据包括于装置内的半导体层、绝缘膜及阻隔层的种类不同，通常，薄膜晶体管

制造工序需要300℃至500℃左右的温度。但是，可承受这种工序温度的聚合物材料极其有

限，主要使用具有优秀的耐热性而众所周知的聚酰亚胺。聚酰亚胺材质不仅具有优秀的热

特性，而且，柔软且轻量，因此，聚酰亚胺基板作为可代替以往的玻璃基板的塑料基板备受

关注。

[0004] 有各种制备聚酰亚胺基板的工序，其中使用最多的方法为利用旋转机(spin)或狭

缝式涂敷机(slit  coater)将聚酰胺酸(Polyamic  acid)高分子溶液以规定厚度涂敷于玻

璃载体(Carrier  Glass)之后通过对流炉(Convection  Oven)或红外炉(IR  Oven)进行热酰

亚胺化反应及溶剂去除工艺而制备聚酰亚胺基板。柔性显示器生产工序在聚酰亚胺基板的

上面形成薄膜晶体管背板、有机发光层等来制造产品之后，通过光绝缘膜去除(Laser  Lift 

Off)方法从玻璃载体分离。聚酰亚胺材质容易弯曲，因此在将基板固定于玻璃载体的状态

下进行后续工序。薄膜晶体管或蒸镀工序在较高的温度中进行，因此，若聚酰亚胺材质和玻

璃载体的热膨胀系数的差异大，则具有玻璃载体被弯曲的忧虑，因此，具有相似的热膨胀系

数尤为重要。

[0005] 聚酰胺酸高分子溶液在极性溶剂中聚合二胺(Diamine)和二酐(Dianhydride)来

制备，作为所述极性溶剂通常使用二甲基乙酰胺(Dimethylacetamide：DMAC， 沸

点：165.1℃)、二甲基甲酰胺(Dimethylformamide：DMF， 沸点：153℃)、N‑甲基吡
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咯烷酮(N‑Methylpyrrolidone：NMP， 沸点：202℃)等，但是，这些为环境限制对

象，其使用受限，因此需要用其他的溶剂来代替。

[0006] 并且，制备聚酰亚胺基板的热酰亚胺化工序根据炉中的高温固化(curing)过程决

定工序时间(lead  time)，为了节省时间，进行缩短升温时间、缩短每个温度步骤中的维持

时间等各种尝试。并且，当进行高温工序(120℃工序开始及450℃固化(cure)工序)及高速

干燥时，由于溶剂快速挥发，在涂敷面产生缺陷，为改善这种问题，尝试各种方法。

发明内容

[0007] 本发明的目的在于，提供利用代替环境限制对象溶剂的新混合溶剂的环保聚酰亚

胺前体组合物。

[0008] 本发明的另一目的在于，提供利用所述聚酰亚胺前体组合物来制备具有优秀的特

性的聚酰亚胺膜的方法。

[0009] 为了实现所述目的，本发明提供组合物，所述组合物包含：混合溶剂，含有3‑甲氧

基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)；以及聚酰胺酸或聚酰亚胺。

[0010] 本发明的组合物使用代替环境限制对象溶剂的新混合溶剂。通过使用新混合溶

剂，可通过高温固化及速干工序缩短聚酰亚胺膜的制备工序时间(lead  time)。并且，通过

使用包含挥发度相不同的2种溶剂的混合溶剂获取透射率和表面特性良好的聚酰亚胺膜。

具体实施方式

[0011] 以下，对本发明进行更加详细说明。

[0012] 本发明的组合物，包含：混合溶剂，含有3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和

N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)；以及聚酰胺酸或聚酰亚胺。

[0013] 在本发明中使用的混合溶剂为挥发度不同的2种物质，混合有3‑甲氧基‑N,N‑二甲

基丙酰胺(3‑Methoxy‑N,N‑dimethylpropionamide；M3DMPA， 沸点：188.7

℃)及N,N‑二甲基丙酰胺(N,N‑Dimethylpropionamide；DMPA， 沸点：174‑176

℃)，当进行高温工序时，防止溶剂的快速挥发引起的表面缺陷，并改善聚酰亚胺膜的透射

率和表面特性。

[0014] 所述3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)：N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合比

率(重量比)为1：9至9：1，优选地，可为3：7至7：3，例如，可为5：5的重量比。其中，若所述3‑甲

氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)的使用量过少，则存在在速干工序中具有膜表面不良的

问题，若所述3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)的使用量过多，则存在虽对于膜涂敷方

面有利，但是具有透射度降低的问题。

[0015] 在本发明的组合物中使用的聚酰胺酸为在分子内具有胺基和羧基的化合物，是通
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过加热胺基和羧基进行反应来形成亚胺基的高分子，可在所述混合溶剂中使二胺单体与二

酐单体进行反应来制备。

[0016] 作为所述二胺单体可使用对苯二胺(p‑Phenylenediamine：PPDA)，4,4'‑二氨基二

苯醚(4,4'‑Oxydianiline：ODA)，4,4'‑亚甲基二苯胺(4,4'‑Methylene  dianiline：MDA)，

2,2'‑二甲基‑4,4'‑二氨基联苯(m‑Toli  din；2,2'‑Dimethyl‑4,4'‑Diaminobiphenyl)，1,

3‑双(4'‑氨基苯氧基)苯(1,3‑BIS(4'‑Aminophenoxy)benzene：TPE‑R)，以及含有氟基的2,

2'‑二(三氟甲基)二氨基联苯(2,2'‑Bis(trifluoromethyl)benzidine：TFMB)、2,2‑双[4‑

(4 ‑氨基苯氧基)苯基]六氟丙烷(2 ,2‑ BI S [4 ‑ (4 ‑ Am i n o ph e n o xy) Ph e  n y l ]

Hexafluoropropane：HFBAPP)、2,2‑双(3‑氨基‑4‑羟基苯基)六氟聚苯胺丙烷(2,2‑Bis(3‑

amino‑4‑hydroxy  phenyl)hexafluoropropane：BIS‑AP‑AF)、1,3‑二氨基‑2,4,5,6‑四氟苯

(1,3‑Diamino‑2,4,5,6‑Tetrafluorob  enzene：DRFB)，包含硫基的3,3'‑二氨基二苯砜(3,

3 '‑Diaminodiphen  yl  Sulfone：DDS)、4 ,4 '‑二氨基二苯硫醚(4 ,4 '‑Diamino 

diphenylSulfi  de：ASD)、双[4‑(4‑氨基苯氧基)苯基]砜(Bis[4‑(4‑amino  phenoxy)ph 

enyl]sulfone：BAPS)、2,2‑双[4‑(3‑氨基苯氧基)苯]砜(2,2‑Bis[4‑(3‑A  mino  phenoxy)

Benzene]Sulfone：m‑BAPS)等。其中，可混合1种或2种以上的单体来使用，为了确保高耐热

特性，恰当的是作为芳香(Aro  matic)结构单体的对苯二胺。

[0017] 作为所述二酐(Dianhdride)单体恰当的是芳香族二酐(Dianhydr  ide)化合物，可

使用3 ,3 ',4 ,4 '‑二苯酮四酸二酐(3 ,3 ',4 ,4 '‑Benzophenone  tetracarboxylic 

dianhydride：BTDA)、均苯四酸二酐(Pyromellitic  d  ianhydride：PMDA)、3,3',4,4'‑联苯

四羧酸二酐(3,3'4,4'‑Biphenyl  tetr  acarboxylicacid  dianhydride：BPDA)、2,2‑双(3,

4‑无水二羧基苯基)‑六氟丙烷二酐(2 ,2‑Bis(3 ,4‑anhydrodicarboxy  phenyl)‑

hexafluoro  propane  dianhydride：6FDA)、2,3 ,3 ',4‑联苯基四羧酸二酐(2,3 ,3 ',4‑

biphenyl  t  etracarboxylicacid  dianhydride：a‑BPDA)、4,4'‑氧双邻苯二甲酸酐(4,4'‑

oxydiphthalic  Anhydride：ODPA)、3 ,3 ',4 ,4 '‑二苯基砜四羧酸二酸酐(3 ,3 ',4 ,4 '‑

Diphenylsulfone‑tetracarboxylic  Dianhydride：DSDA)、2,2‑双[4‑(3,4‑二羧基苯氧基)

苯基]丙烷二酐(2,2‑bis[4‑(3,4‑dicarboxy  phen  oxy)phenyl]propane  dianhydride：

BPADA)、4,4'‑对苯二氧双邻苯二甲酸酐(Hydroquinone  diphthalic  anhydride：HQDA)等。

其中，可混合1种或2种以上的单体来使用，为了确保高耐热特性，恰当的是3,3'，4,4'‑联苯

四羧酸二酐(3,3'4,4'‑Biphenyl  tetracarboxylicacid  dianhydride:BPDA)。

[0018] 本发明的组合物可根据需要还包括添加剂。所述添加剂可为包含环氧多官能团的

物质，与混合溶剂一起可起到改善涂敷面的缺陷的作用。例如，所述添加剂可使用由下述化

学式表示的[化学式1‑1]乙二醇二缩水甘油醚(Ethylene  glycol  diglycidyl  ether)、[化

学式1‑2]N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺(N,N‑Diglycidyl‑4‑Glycidyloxy  ani 

line)、[化学式1‑3]1 ,4‑双((2 ,3‑环氧丙氧基)甲基)环己烷(1 ,4‑Bis ((2 ,3‑

epoxypropoxy)methyl)cyclohexane)、[化学式1‑4]2,2’‑[1,3‑亚苯基双(氧亚甲基)]二环

氧乙烷(2,2'‑[1,3‑Phenylenebis(oxymethylene)]dioxiran  e)、[化学式1‑5]4,4'‑亚甲

基双(N,N‑二缩水甘油基苯胺)(4,4'‑methyl  ene  bis(N,N‑diglicidyl  aniline))等，但

并不限定于此，可将包含环氧多官能团的树脂用作添加剂。

[0019] 相对于100重量份的聚酰胺酸或聚酰亚胺，可添加0.02重量份至1.2重量份的所述
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添加剂。其中，若所述添加剂的添加量过少，则会发生膜表面翘起来的问题，若过多，则存在

膜的透射率降低(小于50％)的问题。

[0020] 所述添加剂可在溶剂中溶解之后向本发明的组合物添加，溶解添加剂的溶剂可为

包含3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合溶剂，但并

不限定于此，为了改善物性，可使用其他种类的溶剂。

[0021] [化学式1‑1]

[0022]

[0023] [化学式1‑2]

[0024]

[0025] [化学式1‑3]

[0026]

[0027] [化学式1‑4]

[0028]

[0029] [化学式1‑5]

[0030]

[0031] 在本发明的组合物中，相对于100重量份的所述混合溶剂，所述聚酰胺酸或聚酰亚

胺可为5重量份至30重量份，优选为8重量份至20重量份，更优选地，可为10重量份至15重量

份。其中，若所述聚酰胺酸或聚酰亚胺的含量过少，则粘度低，因此难以获取厚度均匀的聚

酰亚胺膜，当向高温炉(bake)投入时，因溶剂快速挥发而引起表面不良的可能性高，若所述

聚酰胺酸或聚酰亚胺的含量过多，则粘度高，当进行狭缝式涂敷时，难以调整膜的厚度，从

而形成相对厚的膜的可能性高。

[0032] 在本发明的组合物中，组合物的粘度可为1000cP至20000cP。在粘度小于1000cP的

情况下，低分子相对多，涂敷时的流动性高，从而可形成厚度薄的聚酰亚胺薄膜，在粘度大

于20000cP的情况下，高分子多，流动性降低，因此形成相当厚的厚膜，从而难以获取适当的

聚酰亚胺膜的厚度。

[0033] 接着，对本发明的聚酰亚胺膜的制备方法进行说明。

[0034] 为了根据本发明制备聚酰亚胺膜，首先，利用涂抹器(applicator)将所述组合物

以如400μm厚度(wet厚度)涂敷于载体基板(carrier  glass等)。此时，作为载体基板，可无

特别限制地使用玻璃、金属基板或塑料基板等，其中，优选使用玻璃基板，所述玻璃基板在
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对聚酰亚胺前体的固化工序中具有优秀的热稳定性及化学稳定性，无须额外的离型剂处理

也可容易以不损伤固化后形成的聚酰亚胺类膜的方式分离。所述涂敷工序可根据常规涂敷

方法实施，具体可利用旋转涂敷法、杆式涂敷法、辊式涂敷法、气刀法、凹印法、逆转辊法、湿

润辊法、刮刀法、喷射法、浸渍法或刷涂(brushing)法等。

[0035] 所述组合物能够以使最终制备的聚酰亚胺膜作为显示基板具有适当的厚度的厚

度范围内涂敷于基板的上侧。具体地，在溶剂蒸发及固化之后，能够以最终厚度成为1μm至

30μm的量涂敷。在所述涂敷过程之后，在固化工序之前还可选择性地实施用于去除存在于

组合物内的溶剂的干燥工序。所述干燥工序可根据常规方法实施，具体可在140℃以下或80

℃至140℃的温度中实施。若干燥工序的实施温度低于80℃，则干燥工序时间变长，若干燥

工序的实施温度高于140℃，则快速进行酰亚胺化而难以形成厚度均匀的聚酰亚胺膜。

[0036] 另一方面，通过热酰亚胺化工序的固化工序消耗相当长的时间，因此，需减少固化

工序时间才能增加生产量。因此，试图在炉没有完全被冷却的状态下，投入之后的涂敷基板

来缩短工序时间。在本发明中，当进行固化工序时，可在冷却没有结束的炉，例如，在100℃

的温度中的对流炉中到450℃为止以每分钟5℃至10℃的升温速度进行加热来制备聚酰亚

胺膜。所述固化工序可根据情况加热至300℃至450℃的温度来进行。并且，所述固化工序可

在如上所述的温度范围内通过按照步骤的热处理进行多步骤工序，例如，可在200℃的温度

中进行第一次热处理、在300℃的温度中进行第二次热处理、在350℃的温度中进行第三次

热处理来执行，但并不限定于此。并且，当进行所述固化工序时，固化时间并没有特别限制，

作为一例，可以实施3分钟至60分钟。

[0037] 并且，在所述固化工序之后，为了通过提高聚酰亚胺膜内聚酰亚胺类树脂的酰亚

胺化率来形成具有优秀的物性特征的聚酰亚胺类膜，还可选择性地实施后续的热处理工

序。所述后续热处理工序可在200℃以上或200℃至450℃的温度中实施1分钟至30分钟。并

且，所述后续热处理工序可以实施1次，或还可以实施2次以上的多步骤。具体地，可以实施

包括200℃至220℃温度中的第一热处理、300℃至350℃温度中的第二热处理及400℃至450

℃温度中的第三热处理的3步骤。接着，可通过常规方法从载体基板剥离形成于冷却后的基

板上的聚酰亚胺膜来完成。

[0038] 在本发明的组合物与混合溶剂一同包含聚酰亚胺的情况下，为已经执行酰亚胺化

的状态，因此，可通过在涂敷组合物之后蒸发溶剂来制备聚酰亚胺膜。例如，溶剂的蒸发可

用200℃以上的温度加热来执行，但并不限定于此。

[0039] 可提供包括所述聚酰亚胺膜的显示基板及器件。具体地，所述器件可为具有可挠

性基板的任意太阳能电池(例如，柔性太阳能电池)、有机发光二极管(OLED)照明(例如，柔

性有机发光二极管照明)、具有可挠性基板的任意半导体器件或具有可挠性基板的有机电

致发光器件、电泳器件或液晶显示器件(LCD)等的柔性显示器件。

[0040] 以下，通过具体实施例对本发明进行更详细地说明。下述实施例仅用于例示本发

明，本发明并不限定于下述实施例。

[0041] [实施例1]制备聚酰亚胺前体组合物：

[0042] 在以1：9(重量比)混合有3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙

酰胺(DMPA)的529.2g的混合溶剂中在常温下完全溶解21.62g(0.2mol)的对苯二胺(PPDA)

之后，投入58.84g(0.2mol)的3,3',4,4'‑联苯四羧酸二酐(BPDA)来进行反应，搅拌18小时
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后结束，从而获取了相对于100重量份的混合溶剂包含15重量份的聚酰胺酸(聚酰亚胺前

体)的组合物。为了确认高分子化顺利地进行而是否可以进行薄膜化，使用BrookField粘度

计检测了组合物的粘度，所获取的聚酰胺酸组合物的粘度为13500cps。

[0043] [实施例2]制备聚酰亚胺前体组合物：

[0044] 3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合比率为

3：7，除此之外，通过与实施例1相同的方法获取了聚酰胺酸(聚酰亚胺前体)组合物。所获取

的聚酰胺酸组合物的粘度为13000cps。

[0045] [实施例3]制备聚酰亚胺前体组合物：

[0046] 3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合比率为

5：5，除此之外，通过与实施例1相同的方法获取了聚酰胺酸(聚酰亚胺前体)组合物。所获取

的聚酰胺酸组合物的粘度为12500cps。

[0047] [实施例4]制备聚酰亚胺前体组合物：

[0048] 3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合比率为

7：3，除此之外，通过与实施例1相同的方法获取了聚酰胺酸(聚酰亚胺前体)组合物。所获取

的聚酰胺酸组合物的粘度为13400cps。

[0049] [实施例5]制备聚酰亚胺前体组合物：

[0050] 3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)和N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的混合比率为

9：1，除此之外，通过与实施例1相同的方法获取了聚酰胺酸(聚酰亚胺前体)组合物。所获取

的聚酰胺酸组合物的粘度为13400cps。

[0051] [实施例1‑1至1‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0052] 根据所述聚酰胺酸单体固体成分的量对比表1的添加量，向由实施例1获取的聚酰

胺酸组合物混合N ,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺(N ,N‑Diglycidyl‑4‑

Glycidyloxyaniline)并进行搅拌来制备了涂敷液组合物。利用涂抹器将所制备的涂敷液

组合物以350μm的厚度(wet厚度)涂敷于玻璃载体(carrier  glass)，在对流炉中至450℃为

止以每分钟8℃的升温速度加热来进行了热酰亚胺反应。对所获取聚酰亚胺膜的外部形态

和光学特性等进行分析并示于表1。

[0053] [实施例2‑1至2‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0054] 根据所述聚酰胺酸单体固体成分的量对比表2的添加量，向由实施例2获取的聚酰

胺酸组合物混合N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺，除此之外，通过与实施例1‑1相

同的方法进行热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚胺膜的外部形态和光学特性等进行分析

并示于表2。

[0055] [实施例3‑1至3‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0056] 根据所述聚酰胺酸单体固体成分的量对比表3的添加量，向由实施例3获取的聚酰

胺酸组合物混合N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺，除此之外，通过与实施例1‑1相

同的方法进行热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚胺膜的外部形态和光学特性等进行分析

并示于表3。

[0057] [实施例4‑1至4‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0058] 根据所述聚酰胺酸单体固体成分的量对比表4的添加量，向由实施例4获取的聚酰

胺酸组合物混合N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺，除此之外，通过与实施例1‑1相
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同的方法进行热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚胺膜的外部形态和光学特性等进行分析

并示于表4。

[0059] [实施例5‑1至5‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0060] 根据所述聚酰胺酸单体固体成分的量对比表5的添加量，向由实施例5获取的聚酰

胺酸组合物混合N,N‑二缩水甘油基‑4‑缩水甘油氧代苯胺，除此之外，通过与实施例1‑1相

同的方法进行热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚胺膜的外部形态和光学特性等进行分析

并示于表5。

[0061] [比较例1‑1至1‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0062] 作为溶剂仅使用3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)来制备聚酰胺酸组合物，

除此之外，通过与实施例1‑1至1‑5相同的方法进行了热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚

胺膜的外部形态和光学特性等进行分析并示于表6。

[0063] [比较例2‑1至2‑5]制备聚酰亚胺膜：

[0064] 作为溶剂仅使用N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)来制备聚酰胺酸组合物，除此之外，通

过与实施例1‑1至1‑5相同的方法进行了热酰亚胺反应，并对所获取的聚酰亚胺膜的外部形

态和光学特性等进行分析并示于表7。

[0065] <聚酰亚胺的物性分析>

[0066] [粘度检测]

[0067] 使用旋转式高粘度用粘度计(美国博勒飞(BrookField)公司，Corn‑Plate方式)在

25℃的温度中测量3次之后测量得到平均值。

[0068] [膜厚度]

[0069] 膜的厚度使用超声波厚度测量仪(Qnix4500)测量10次之后确认了平均值和标准

偏差。

[0070] [透射度测量]

[0071] 利用光学测量仪(Nippon  Denshoku公司，COH‑400)测量5次可见光区域中的平均

透射度之后测量得到了平均值。

[0072] [机械物性‑应力(Stress)，变形率(Strain)]

[0073] 为了测量聚酰亚胺膜的机械物性，利用了阿美特克公司(Ametek  LLOYD 

Instrument)的万能试验机(UTM，Universal  Test  Machine)。准备5mm的宽度、70mm的长度

以上的膜试片之后，将握柄尺寸(Grip  To  Grip  size)设定为30mm，拉伸速率(Tension 

Rate)以10mm/min速度测量10次之后确认了平均值及标准偏差。

[0074] 【表1】

[0075] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺(M3DMPA)：N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)＝1：9)
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[0076]

[0077] 【表2】

[0078] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺：N,N‑二甲基丙酰胺＝3：7)

[0079]
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[0080] 【表3】

[0081] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺：N,N‑二甲基丙酰胺＝5：5)

[0082]

[0083] 【表4】

[0084] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺：N,N‑二甲基丙酰胺＝7：3)

[0085]
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[0086] 【表5】

[0087] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺：N,N‑二甲基丙酰胺＝9：1)

[0088]

[0089] 【表6】

[0090] (3‑甲氧基‑N,N‑二甲基丙酰胺＝100％)

[0091]
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[0092] 【表7】

[0093] (N,N‑二甲基丙酰胺＝100％)

[0094]

[0095] 从所述表1至表7可知，随着使用混合溶剂，聚酰亚胺膜的表面状态良好，且可呈现

50％以上的透射率。但是，在添加剂的投入量少的情况下，透射度虽优秀，但是表面状态可

能不良，在投入过量的添加剂的情况下，透射率小于50％，显著下降。

[0096] 并且，在不使用本发明的混合溶剂而单独使用3‑甲氧基‑N ,N‑二甲基丙酰胺

(M3DMPA)或N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的情况下，经确认膜表面状态均不良，由此可知，通过

本发明的组合物包含混合溶剂具有可以改善聚酰亚胺膜的表面状态的效果。

[0097] 尤其，在以快速的升温速度，例如，如实施例以8℃的升温速度进行速干处理的情

况下，本发明中的使用混合溶剂的组合物具有所制备的膜表面状态良好的效果，相反，在使

用如N,N‑二甲基丙酰胺(DMPA)的1种溶剂的情况下，可确认膜的表面状态不佳。

[0098] 进而，在膜厚度的标准偏差方面，通过使用本发明的混合溶剂，厚度的标准偏差为

1以下，即，厚度的差异不大，因而形成膜时具有厚度的可靠性优秀的效果。

[0099] 在应力(Stress)及变形率(Strain)方面，在使用本发明的混合溶剂的情况下，偏

差分别为10以下、1以下，由此，使用混合溶剂而制备的聚酰亚胺膜的机械特性没有产生大

的变动，因此可知聚酰亚胺膜的可靠性优秀。
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