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(57)摘要

本发明中，提供了一种低双折射聚酰亚胺薄

膜及其制备方法，该聚酰亚胺薄膜包括由脂环族

二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯与芳香族二

胺缩聚后的聚酰亚胺；其中，所述芳香族二胺至

少包括一种含刚性基团的芳香族二胺。本发明所

述聚酰亚胺薄膜能够有效降低透明聚酰亚胺取

向的各向异性，从而显著减小聚酰亚胺薄膜的双

折射。
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1.一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其特征在于，该聚酰亚胺薄膜包括由脂环族二酐、芳香

族二酐以及芳香族二酰氯与芳香族二胺缩聚后的聚酰亚胺；

其中，所述芳香族二胺至少包括一种含刚性基团的二胺；

所述脂环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯的摩尔比为1‑2:1:1‑4；

所述脂环族二酐为如下结构式所示的二酐：

所述含刚性基团的二胺为如下结构式所示二胺中的至少一种：

所述含刚性基团的二胺的含量为所述芳香族二胺总量的10‑40mol％；

所述芳香族二酐为4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐、3，3'，4，4'‑二苯甲酮四甲酸二酐、

3，3'，4，4'‑联苯四羧酸二酐或4，4'‑氧双邻苯二甲酸酐中的至少一种；

所述芳香族二酰氯为对苯二甲酰氯、间苯二甲酰氯或4，4'‑联苯二甲酰氯中的至少一

种；

所述芳香族二胺还包括2，2'‑二(三氟甲基)二氨基联苯、4，4'‑二氨基联苯或4，4'‑二

氨基二苯醚中的至少一种。

2.根据权利要求1所述低双折射聚酰亚胺薄膜，其特征在于，所述聚酰亚胺薄膜的玻璃

化转变温度不低于360℃，双折射率不大于0.04，黄度指数不大于3。

3.一种权利要求1‑2任一项所述低双折射聚酰亚胺薄膜的制备方法，其特征在于，包

括：

将脂环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯与芳香族二胺依次进行缩聚、亚胺化反

应后得到聚酰亚胺；再将该聚酰亚胺溶解后涂布成膜，即得到所述聚酰亚胺薄膜。

4.一种柔性显示器，其包括权利要求1‑2任一项所述聚酰亚胺薄膜。
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一种低双折射聚酰亚胺薄膜及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及光学材料技术领域，尤其涉及一种低双折射聚酰亚胺薄膜及其制备方

法。

背景技术

[0002] 柔性电子(flexible  electronic)与柔性显示(flexible  display)技术是近10年

来电子信息领域最为活跃的研究方向，同时也是电子信息产业发展的重要方向。具有轻质、

可弯曲、可折叠甚至可卷曲特性的柔性电子产品，包括柔性薄膜晶体管液晶显示器、柔性有

机发光显示器等已经逐渐发展成为最具前景的高科技产业。

[0003] 柔性显示技术的实现除了与设计、制造技术的发展密切相关外，各种关键材料的

研发与产业化也起到了重要的支撑作用。这其中，柔性基板作为整个柔性器件的支撑与保

护组件，不仅对于器件的显示品质有着重要的影响，而且会直接关系到器件的使用寿命。

[0004] 综合而言，柔性显示器件对于基板材料的性能要求主要体现在以下两个方面：高

透明性，无色且低双折射要求；耐热性与高温尺寸稳定性要求。目前，许多聚合物都具有突

出的光学性能，但他们在热性能上表现很差，如此很大程度上限制了他们在显示领域的应

用。为此透明聚酰亚胺具有较好的热稳定性和较低的CTE，所以透明聚酰亚胺被认为是用于

柔性显示领域的首选材料。但是现有的透明聚酰亚胺普遍具有较大的双折射，而较大的双

折射会使光线发生延迟，从而降低显示器的黑白对比度，增加不同视角的色彩偏移等。

[0005] 由上可知，双折射的大小会直接影响到显示屏的显示质量，如果开发出一种低双

折射的透明聚酰亚胺，对于柔性OLED和LCD显示器等基板材料开发具有重要意义。

发明内容

[0006] 基于背景技术中存在的技术问题，本发明提出了一种低双折射聚酰亚胺薄膜及其

制备方法，该聚酰亚胺薄膜能够有效降低透明聚酰亚胺取向的各向异性，从而显著减小聚

酰亚胺薄膜的双折射。

[0007] 本发明提出的一种低双折射聚酰亚胺薄膜，该聚酰亚胺薄膜包括由脂环族二酐、

芳香族二酐以及芳香族二酰氯与芳香族二胺缩聚后的聚酰亚胺；

[0008] 其中，所述芳香族二胺至少包括一种含刚性基团的芳香族二胺。

[0009] 优选地，所述肪环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯的摩尔比为1‑2:1:1‑4。

[0010] 优选地，所述脂环族二酐为如下结构式所示的二酐：

[0011]

[0012] 优选地，所述芳香族二酐为4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐、3，3'，4，4'‑二苯甲酮

四甲酸二酐、3，3'，4，4'‑联苯四羧酸二酐或4，4'‑氧双邻苯二甲酸酐中的至少一种。
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[0013] 优选地，所述芳香族二酰氯为对苯二甲酰氯、间苯二甲酰氯或4，4'‑联苯二甲酰氯

中的至少一种。

[0014] 优选地，所述含刚性基团的二胺为如下结构式所示二胺中的至少一种：

[0015]

[0016] 优选地，所述含刚性基团的二胺的含量为所述芳香族二胺总量的10‑40mol％。

[0017] 优选地，所述芳香族二胺还包括2，2'‑二(三氟甲基)二氨基联苯、4，4'‑二氨基联

苯或4，4'‑二氨基二苯醚中的至少一种。

[0018] 优选地，所述聚酰亚胺薄膜的玻璃化转变温度不低于360℃，双折射率不大于

0.04，黄度指数不大于3。

[0019] 本发明同时提出一种低双折射聚酰亚胺薄膜的制备方法，包括：

[0020] 将脂环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯与芳香族二胺依次进行缩聚、亚胺

化反应后得到聚酰亚胺；再将该聚酰亚胺溶解后涂布成膜，即得到所述聚酰亚胺薄膜。

[0021] 本发明还提出一种柔性显示器，其包括上述聚酰亚胺薄膜。

[0022] 本发明提出的一种低双折射聚酰亚胺薄膜，包括由脂环族二酐、芳香族二酐以及

芳香族二酰氯与芳香族二胺缩聚后的聚酰亚胺，并且所述芳香族二胺至少包括一种含刚性

基团的二胺。由上述特定单体聚合形成的聚酰亚胺薄膜，可以在保持无色透明的基础上，具

有极低的双折射性能，因此可有效应用于显示器的基板材料。

具体实施方式

[0023] 本发明所提出的一种低双折射聚酰亚胺薄膜，包括由脂环族二酐、芳香族二酐以

及芳香族二酰氯与芳香族二胺缩聚后的聚酰亚胺；其中，所述芳香族二胺至少包括一种含

刚性基团的二胺。

[0024] 上述聚酰亚胺薄膜中，通过将脂环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯复配作

为羧酸单体，与含刚性结构二胺的芳香族二胺单体进行缩聚，一方面，所得薄膜的聚酰亚胺

组成中同时引入了酰胺键以及酰亚胺键的结构，因而显著提高了所得聚酰亚胺薄膜的透光

率，并也有效降低了黄色指数；另一方面，所得薄膜的聚酰亚胺组成中也具有了刚性基团结

构，其可以有效降低聚酰亚胺的线性程度，从而有效降低所得聚酰亚胺薄膜的双折射率。

[0025] 本发明中，脂环族二酐、芳香族二酐以及芳香族二酰氯的摩尔比为1‑2:1:1‑4。通

过上述配比限定，可以进一步改善所得聚酰亚胺薄膜的光学性能，并进一步降低所得聚酰

亚胺薄膜的双折射率。

[0026] 本发明中，所述脂环族二酐为如下结构式所示的二酐：

[0027]
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[0028] 该脂环族二酐的具体选择，使所得薄膜的聚酰亚胺组成中进一步引入了大空间位

阻的桥环烃结构，其与上述含刚性基团的二胺所引入的刚性结构一起，可降低聚酰亚胺分

子链的线性程度，并增大分子链之间的间距，因此抑制分子内和分子间的电荷转移的同时

加大分子链运动自由度提高，最终不仅可以改善所得聚酰亚胺薄膜的光透明性，更可以有

效降低所得聚酰亚胺薄膜的双折射率。

[0029] 本发明中，芳香族二酐为4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐、3，3'，4，4'‑二苯甲酮四

甲酸二酐、3，3'，4，4'‑联苯四羧酸二酐或4，4'‑氧双邻苯二甲酸酐中的至少一种。考虑到氟

取代基的电荷转移效应，将4，4'‑(六氟异丙烯)二酞酸酐作为芳香族二酐时，可进一步改善

所得聚酰亚胺薄膜的光学透明性能。

[0030] 本发明中，芳香族二酰氯为对苯二甲酰氯、间苯二甲酰氯或4，4'‑联苯二甲酰氯中

的至少一种。对苯二甲酰氯和间苯二甲酰氯可以单独加入，也可以复配加入，本发明优选实

施例中，将对苯二甲酰氯作为芳香族二酰氯时，其综合性能最佳。

[0031] 本发明中，含刚性基团的二胺为如下结构式所示的二胺中的至少一种：

[0032]

[0033] 上述结构式对应的含刚性基团的芳香族二胺分别为9，9 '‑双(4‑氨基苯基)芴

(FDA)和2，4，6‑三甲基‑1，3‑苯二胺(DAM)。

[0034] 本发明中，含刚性基团的二胺的含量是芳香族二胺总量的10‑40mol％。该含量的

限定，使所得聚酰亚胺薄膜的聚合物分子链长度受到控制，从而进一步改善所得聚酰亚胺

膜的玻璃化转变温度、透光率以及黄色指数。

[0035] 本发明中，芳香族二胺还包括2，2'‑二(三氟甲基)二氨基联苯、4，4'‑二氨基联苯

或4，4'‑二氨基二苯醚中的至少一种。考虑到氟取代基的电荷转移效应，将2，2'‑二(三氟甲

基)二氨基联苯作为芳香族二胺时，同样可进一步改善所得聚酰亚胺薄膜的光学透明性能。

[0036] 本发明还提出了一种低双折射聚酰亚胺薄膜的制备方法，具体包括：

[0037] (1)先在有机溶剂中将脂环族二酐、对苯二甲酰氯以及间苯二甲酰氯与芳香族二

胺混合并缩聚反应，以获得聚酰胺酸溶液；

[0038] 上述溶剂可以选择为N‑甲基吡咯烷酮、N，N‑二甲基乙酰胺、N，N‑二甲基甲酰胺、二

甲基亚砜、间甲酚、氯仿、四氢呋喃、γ‑丁内酯或3‑甲基‑N，N‑二甲基丙酰胺中的至少一种。

[0039] (2)再向所得聚酰胺酸溶液中加入脱水剂和催化剂进行酰亚胺化反应，之后投入

不良溶剂中析出，以获得聚酰亚胺；

[0040] 上述脱水剂可以选择为乙酸酐、丙酸酐、丁酸酐或苯甲酸酐中的至少一种；催化剂

可以选择为吡啶、p‑吡咯啉、二甲基吡啶、三甲基吡啶、喹啉、异喹啉、三乙胺或N，N‑二甲基

乙醇胺中的至少一种。

[0041] 上述聚酰亚胺是通过将聚酰胺酸进行化学亚胺法获得。一般而言，化学亚胺法比

热亚胺化法制备的亚胺膜取向度更高，但是本发明中由于采用了脂环族二酐、芳香族二酐

以及芳香族二酰氯和含刚性基团的二胺等的单体来合成聚酰胺酸，所得聚酰氨酸分子链的
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空间位阻较大，因此在低温下的分子取向显然要低于高温下。如此，相对于使用相对较高温

度下的热亚胺化法所得的亚胺膜，较低温度下的化学亚胺化法所得的亚胺膜显然分子取向

程度更低，对应所获得的薄膜双折射率显然也相对较低。

[0042] (3)接着将所得聚酰亚胺用有机溶剂配置成溶液后，在基板上浇铸成膜，以获得所

述聚酰亚胺薄膜。

[0043] 上述有机溶剂可以选择为N‑甲基吡咯烷酮、N，N‑二甲基乙酰胺、N，N‑二甲基甲酰

胺或二甲基亚砜。

[0044] 下面，通过具体实施例对本发明的技术方案进行详细说明，但是应该明确提出这

些实施例用于举例说明，但是不解释为限制本发明的范围。

[0045] 实施例1

[0046] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0047] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0048] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0049] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0050] 实施例2

[0051] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0052] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

0.4507g(3mmol)2，4，6‑三甲基‑1，3‑苯二胺(DAM)加入60mL  N，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解

完全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)

降莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0053] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0054] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0055] 实施例3

[0056] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：
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[0057] 氮气保护下，将1.4017g(7mmol)4，4'‑二氨基二苯醚(ODA)以及1.0453g(3mmol)9，

9 '‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完全，再依次加入

0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降莰烷‑2‑螺内

酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及1.0152g(5mmol)

对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g乙酸酐，室温下搅

拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，过滤并用大量甲醇

冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0058] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0059] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0060] 实施例4

[0061] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0062] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.6445g(2mmol)3，3'，4，4'‑二苯甲酮四甲酸二酐(BTDA)、1.1523g(3mmol)

降莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0063] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0064] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0065] 实施例5

[0066] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0067] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.0152g(5mmol)间苯二甲酰氯(IPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0068] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。
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[0069] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0070] 实施例6

[0071] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0072] 氮气保护下，将1 .9214g(6mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.3937g(4mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.5365g(4mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

0.8121g(4mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0073] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0074] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0075] 实施例7

[0076] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0077] 氮气保护下，将2.8821g(9mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

0.3484g(1mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、0.7682g(2mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.2182g(6mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0078] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0079] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0080] 对比例1

[0081] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0082] 氮气保护下，将3.2023g(10mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)加入

60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻

苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑

5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应

10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反

应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下

真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0083] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚
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酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0084] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0085] 对比例2

[0086] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0087] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入2.2212g(5mmol)4，4 '‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)以及1 .0152g

(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g乙酸酐，

室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，过滤并用

大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0088] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0089] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0090] 对比例3

[0091] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0092] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、0.5884g(3mmol)环

丁烷四甲酸二酐(CBDA)以及1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，

再加入2.25g异喹啉和2.65g乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴

加至过量甲醇中沉淀析出，过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干

燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0093] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0094] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0095] 对比例4

[0096] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0097] 氮气保护下，将1 .6011g(5mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.7422g(5mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入0.8885g(2mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

1.0152g(5mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，
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过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0098] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0099] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0100] 对比例5

[0101] 一种低双折射聚酰亚胺薄膜，其制备方法包括：

[0102] 氮气保护下，将2.2416g(7mmol)2，2 '‑二(三氟甲基)二氨基联苯(TFDB)以及

1.0453g(3mmol)9，9'‑双(4‑氨基苯基)芴(FDA)加入60mLN，N‑二甲基乙酰胺中搅拌溶解完

全，再依次加入1.7771g(4mmol)4，4'‑六氟异丙基邻苯二甲酸酐(6FDA)、1.1523g(3mmol)降

莰烷‑2‑螺内酯‑α‑环戊酮‑α'‑螺内酯‑2”‑降莰烷‑5，5”，6，6”‑四羧酸二酐(CpODA)以及

0.6091g(3mmol)对苯二甲酰氯(TPC)，30℃下搅拌反应10h后，再加入2.25g异喹啉和2.65g

乙酸酐，室温下搅拌反应1h，80℃下继续搅拌1h，所得反应液滴加至过量甲醇中沉淀析出，

过滤并用大量甲醇冲洗，再将所得沉淀粉碎，并在80℃下真空干燥5h，得到聚酰亚胺粉末；

[0103] 将上述聚酰亚胺粉末加入到N，N‑二甲基乙酰胺中溶解完全，得到固含量10％的聚

酰亚胺溶液，将该聚酰亚胺溶液浇铸在玻璃基板上，在烘箱中升温至100℃干燥0.5h，继续

升温至200℃，干燥0.5h，再升温至280℃，干燥1h，降至室温后从烘箱中取出玻璃板，再从玻

璃板上分离出膜，得到所述聚酰亚胺薄膜，控制该聚酰亚胺薄膜的厚度约为50μm。

[0104] 上述聚酰亚胺薄膜的相关性能测试结果如下表所示。

[0105] 将实施例和对比例对应获得的聚酰亚胺薄膜进行下述方法所示的性能测试，结果

如表1所示。

[0106] 玻璃化转变温度：使用差式扫描热量计装置，在氮气氛围下，以10℃/min的升温速

度，在50‑450℃的温度范围内进行DSC测定，求出玻璃化转变温度；

[0107] 双折射率：使用棱镜耦合器(Metricon  2010/M)，在594nm的测量波长下，采用TE

(横电波)模式和TM(横磁波)模式测量折射率，并将二者差值作为双折射率；

[0108] 波长550nm光透射率：使用紫外分光光度计(X‑rite  Ci7800)在550nm处测定透射

率；

[0109] 黄度指数YI：使用紫外分光光度计(X‑rite  Ci7800)，根据ASTM  E313标准测定黄

度指数。

[0110] 表1实施例和对比例对应获得的聚酰亚胺薄膜的性能测试结果
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[0111]

[0112]

[0113] 以上所述，仅为本发明较佳的具体实施方式，但本发明的保护范围并不局限于此，

任何熟悉本技术领域的技术人员在本发明揭露的技术范围内，根据本发明的技术方案及其

发明构思加以等同替换或改变，都应涵盖在本发明的保护范围之内。
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