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DESCRIPCION
Procedimiento y aparato de produccién de pelicula de resina transparente incolora.
[Campo técnico]

[0001] La presente invencién se refiere a un procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente
incolora que contiene un acido poliamico o una poliimida que presenta una excelente transparencia incolora,
resistencia al calor y planicidad, y un aparato de produccién para la pelicula de resina. La pelicula de resina
transparente incolora se utiliza como un substrato transparente, un sustrato de transistor de pelicula delgada y un
sustrato de circuito impreso flexible de un dispositivo de visualizacidon de cristal liquido y un dispositivo de
visualizacion EL orgénico, y similares.

[Estado de la técnica anterior]

[0002] Los procedimientos de produccion de peliculas de resina incluyen principalmente un procedimiento de
moldeo por extrusion de masas fundidas, un procedimiento de moldeo “flow casting” de una solucién, un
procedimiento de calandrado y similares. De entre ellos, el procedimiento de moldeo “flow casting” es un
procedimiento tal que una solucion que tiene una resina disuelta en un disolvente (una solucién de disolvente de la
resina) se somete a moldeo “flow casting” sobre un soporte, tal como un tambor y una cinta, y el disolvente en la
solucion de disolvente se evapora por secado para proporcionar una pelicula de resina. En el procedimiento de
moldeo “flow casting”, la pelicula no recibe una fuerza fisica para proporcionar tales caracteristicas que sea dificil
que el polimero tenga orientacion para evitar que se produzca la direccionalidad en las caracteristicas opticas y de
resistencia, y asi el procedimiento es adecuado para producir una resina para fines opticos. Sin embargo, es
necesario exponer la solucién a una temperatura elevada superior a 240°C tras la evaporacion del disolvente por
secado en algunos tipos de disolventes, y la pelicula de resina resultante sufre una reduccion de la transmitancia
total de luz y un aumento de la turbidez en funcién del tipo de resina, que se convierte en un problema significativo
en los fines opticos.

[0003] EI polimetil metacrilato, que se ha utilizado como material plastico 6ptico, tiene baja birrefringencia y
transparencia incolora, pero no es suficientemente resistente al calor y asi no se puede aplicar a un fin dptico en el
que se requiere una alta resistencia al calor. El policarbonato tiene una temperatura de transicidon vitrea
relativamente alta, pero no se puede aplicar al mismo, ya que no satisface necesariamente la resistencia al calor que
se requiere en un fin éptico y tiene elevada birrefringencia.

[0004] Se sabe que una poliimida tiene una alta resistencia al calor. Una poliimida comun se obtiene a partir de un
anhidrido tetracarboxilico aromatico y una diamina aromatica y presenta excelente resistencia al calor, resistencia
quimica, propiedades mecanicas y caracteristicas eléctricas debido a la rigidez de la molécula, la estabilidad de
resonancia y el enlace quimico fuerte, y por lo tanto se utiliza ampliamente en campos tales como los articulos
moldeados, materiales compuestos, elementos eléctricos y electronicos y similares. Ademas, también se ha
desarrollado una poliimida capaz de fundirse bajo calor utilizando anhidrido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico y un
derivado reactivo del mismo (véase el documento de patente 1) y una poliimida transparente incolora obtenida por
decoloracion (véanse los documentos de patente 2 y 3).

[0005] En el documento de patente 4 se desvela un procedimiento de produccion de una pelicula de poliimida por
moldeo de una solucién de poliimida sobre un soporte, procedimiento en el que se elimina el disolvente por
calentamiento en una atmésfera inerte, para evitar la oxidacién de la pelicula.

[0006] En el documento de patente 5 se desvela un procedimiento de preparacién de una pelicula de poliimida en
la que una solucion de &acido poliamico se moldea sobre un soporte y se seca para eliminar el disolvente.
Posteriormente la pelicula, enrollada con el soporte, se transfiere a un horno donde se calienta. Si el soporte esta
hecho de cobre, preferentemente se sopla en el horno un gas inerte para mantener la concentracién de oxigeno
inferior a un 1,0% en volumen.

[0007]

[Documento de Patente 1] Patente US 3639343

[Documento de Patente 2] JP-A-8-143666

[Documento de patente 3] JP-A-8-225645

[Documento de Patente 4] Publicacion de Solicitud de Patente US 2004/0063898
[Documento de Patente 5] Publicaciéon de Solicitud de Patente US 2006/0105185
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[Divulgacién de la invencion]
[Problemas a ser resueltos por la invencion]

[0008] Sin embargo, es dificil que los procedimientos convencionales de producciéon de poliimida (véanse, por
ejemplo, los documentos de patente 1 a 3) proporcionen de manera estable una poliimida con elevada transparencia
incolora. Por consiguiente, un objeto de la presente invencion es resolver los problemas, proporcionando de ese
modo un procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora que tiene una elevada
transparencia incolora y presenta una excelente resistencia al calor y planicidad, y proporcionando un aparato de
produccién de la pelicula de resina.

[Medios para resolver los problemas]

[0009] Como resultado de serias investigaciones realizadas por los inventores para conseguir el objeto, se ha
encontrado que se puede obtener una pelicula de resina con elevada transparencia incolora mediante un
procedimiento de moldeo “flow casting” de una solucién que incluye un etapa concreta de secado, y asi se ha
llevado a cabo la presente invencion.

[0010] Por consiguiente, la presente invencion se refiere a [1] un procedimiento de producciéon de una pelicula de
resina transparente incolora mediante un procedimiento de moldeo “flow casting” de una solucién que contiene:
moldeo “flow casting” de una solucion de disolvente organico de un acido polidamico o una poliimida sobre un
soporte; y secado, conteniendo el procedimiento por lo menos la etapa (1), etapa (2) y la etapa (3) siguientes en el
orden indicado:

(1) un etapa de moldeo “flow casting” de una solucion de disolvente organico de un acido poliamico o poliimida
sobre un soporte,

(2) una etapa de evaporacion del disolvente organico mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno de
entre un 0,001 y un 15% en volumen a una temperatura de entre 100 y 170°C sobre el material de moldeo “flow
casting”, y la liberacién del soporte como una pelicula autoportante, y

(3) una etapa de realizacion de la etapa (3-1) y la etapa (3-2) siguientes en el orden indicado:

(3-1) una etapa de reduccion de una proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante
mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 15% en volumen a una
temperatura de entre 100 y 250°C sobre la pelicula utilizando por lo menos un secador del tipo de inyeccion
de un gas caliente, y

(3-2) una etapa de reduccién de la proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante
mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 5% en volumen a una
temperatura de entre 150 y 400°C sobre la pelicula utilizando por lo menos un secador del tipo de inyeccion
de un gas caliente.

[0011] La presente invencion también se refiere a [2] un aparato de produccidon de una pelicula de resina
transparente incolora que tiene una transmitancia total de luz igual o superior a un 88%, un Yl (indice de amarillo)
igual o inferior a 3 y una turbidez igual o inferior a 1,5 mediante un procedimiento de moldeo “flow casting” de un
liquido, conteniendo el aparato:

un dispositivo de formacién de pelicula que sopla un gas con un contenido de oxigeno de entre un 0,001 y un
15% en volumen a una temperatura de entre 100 y 170°C sobre una solucion de disolvente organico de un
acido poliamico o una poliimida que se ha sometido a moldeo “flow casting” sobre un soporte, lo que
proporciona una pelicula autoportante,

un dispositivo que libera la pelicula autoportante del soporte,

un secador del tipo de soplado de un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 15% en volumen a
una temperatura de entre 100 y 250°C, y

un secador del tipo de soplado de un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 5% en volumen a
una temperatura de entre 150 y 400°C.

[Ventajas de la invencion]

[0012] Segun la presente invencion, se puede obtener una pelicula de resina de este tipo que tenga una elevada
transparencia incolora (con una transmitancia total de luz igual o superior a un 88%, un YI (indice de amarillo) igual o
inferior a 3 y una turbidez igual o inferior a 1,5) y presenta una excelente resistencia al calor y planicidad. La pelicula
de resina transparente incolora se utilizan de manera efectiva como un substrato transparente, un sustrato de
transistor de pelicula delgada y un sustrato de circuito impreso flexible de un dispositivo de visualizacion de cristal
liquido y un dispositivo de visualizaciéon EL orgénico, y similares.
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[Mejor modo de llevar a cabo la invencion]

[0013] La presente invencion es, como se ha descrito anteriormente, un procedimiento de producciéon de una
pelicula de resina transparente incolora que contiene: moldeo “flow casting” de una solucion de disolvente organico
de un acido poliamico o una poliimida sobre un soporte; y secado, en el que el procedimiento contiene por lo menos
la etapa (1), etapa (2) y etapa (3) anteriormente mencionadas, en el orden indicado.

Etapa (1)

[0014] La etapa (1) es un etapa de moldeo “flow casting” de una solucién de disolvente organico de un acido
poliamico o una poliimida sobre un soporte. Ejemplos preferentes del acido poliamico o la poliimida utilizados en la
etapa (1) incluyen una poliimida que tiene una unidad repetitiva representada por la siguiente formula general (I)
(que se denominara en lo sucesivo en la presente memoria poliimida (A)) o un acido poliamico que tiene una unidad
repetitiva representada por la siguiente formula general (I') (que se denominara en lo sucesivo en la presente
memoria acido poliamico (A")).

[0015] )
[ I |c|)
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R N—a&—N] (1)
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C\ v
//,R\\ N—o—N (1)
HOOC COOH

En las férmulas, R representa un grupo hidrocarburo alifatico tetravalente o un grupo hidrocarburo aliciclico
tetravalente teniendo cada uno de 4 a 39 atomos de carbono. El simbolo ® representa un grupo hidrocarburo
alifatico divalente, un grupo hidrocarburo aliciclico divalente, un grupo hidrocarburo aromatico divalente o un grupo
divalente que contiene una combinaciéon de estos grupos, cada uno de los cuales tiene de 2 a 39 atomos de
carbono, y puede contener como grupo de unién por lo menos un grupo seleccionado del grupo que consiste en -O-,
-SO;-, -CO-, -CHz-, -C(CHa)2-, -OSi(CH3)z-, -C2H4O-y -S-.

[0016] Los ejemplos del grupo hidrocarburo alifatico tetravalente que tiene de 4 a 39 atomos de carbono
representados por R incluyen un grupo butan-1,1,4,4-triilo, un grupo octan-1,1,8,8-triilo y un grupo
decan-1,1,10,10-triilo. Los ejemplos del grupo hidrocarburo aliciclico tetravalente que tiene de 4 a 39 atomos de
carbono representados por R incluyen un grupo ciclobutan-1,2,3,4-tetrailo, un grupo ciclopentan-1,2,4,5-tetrailo, un
grupo ciclohexan-1,2,4,5-tetrailo, un grupo biciclo[2.2.2]oct-7-eno-2 3,5,6-tetrailo, un grupo
biciclo[2.2.2]octan-2,3,5,6-tetrailo, un grupo 3,3’,4,4'-diciclohexiltetrailo, un grupo
3,6-dimetilciclohexan-1,2,4,5-tetrailo y un grupo 3,6-difenilciclohexan-1,2,4,5-tetrailo. Los ejemplos del grupo
hidrocarburo alifatico divalente que tiene de 2 a 39 atomos de carbono, que tiene o no tiene el grupo de union,
representado por el simbolo @ incluyen grupos representados por las siguientes formulas estructurales.

[0017]

/Hn\ /(/\/o);x/ O);x/ /e\/si\/o);x/
CHy HiC  CHy

[0018] En las formulas estructurales, n representa el nimero de unidades repetitivas, y es preferentemente de 1 a
5, y mas preferentemente de 1 a 3. La letra x representa un grupo alcandilo tiene de 1 a 3 atomos de carbono, es
decir, un grupo metileno, un grupo etileno, un grupo trimetileno o un grupo propan-1,2-diilo, y preferentemente un
grupo metileno. Los ejemplos del grupo hidrocarburo aliciclico divalente que tiene de 2 a 39 atomos de carbono, que
tiene o no tiene el grupo de unién, representado por el simbolo @ incluyen grupos representados por las siguientes
férmulas estructurales.

[0019]
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[0020] Los ejemplos del grupo hidrocarburo aromatico divalente que tiene de 2 a 39 atomos de carbono, que tiene

0 no tiene el grupo de union, representado por el simbolo ® incluyen grupos representados por las siguientes
férmulas estructurales.

o
JOO VS,
Jopo s Ak
JonoURGASY
RGIGAGY
D~~~

[0022] Los ejemplos del grupo que contienen una combinacion del grupo hidrocarburo alifatico, del grupo
hidrocarburo aliciclico y del grupo hidrocarburo aromatico incluyen grupos representados por las siguientes férmulas
estructurales.

Ty L0

(o}

o=

[0023]
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OO0 OO0 OO0
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[0024] EI grupo representado por el simbolo ® es preferentemente un grupo hidrocarburo aromatico que tiene un
grupo de unién y que tiene de 2 a 39 4tomos de carbono o una combinacién del grupo hidrocarburo aromatico y un
grupo hidrocarburo alifatico, y mas preferentemente grupos representados por las siguientes férmulas estructurales.

/©/°\ ‘ ‘O °\©\
/c\
[0026] EI acido poliamico (A’) corresponde a la estructura obtenida disociando una parte de los enlaces imida de la
poliimida (A), como se ha descrito anteriormente, y se puede considerar que la descripcion detallada para el acido

poliamico (A') corresponde a la poliimida (A). Por consiguiente, la poliimida (A) se describe mas adelante como la
representante.

[0025]

[0027] La unidad repetitiva representada por la formula general (I) esta contenida preferentemente en una cantidad
de un 10 a un 100% en moles, mas preferentemente de un 50 a un 100% en moles, aun mas preferentemente de un
80 a un 100% en moles, y de manera especialmente preferente de un 90 a un 100% en moles, en base al total de

6



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2392 000 T3

unidades repetitivas. El numero de la unidad repetitiva de formula general (I) en una molécula de la poliamida (A) es
de 10 a 2.000, y preferentemente de 20 a 200, y dentro del intervalo, resulta mas preferente que la temperatura de
transicion vitrea sea de 230 a 350°C, y mas preferentemente de 250 a 330°C.

[0028] La poliimida (A) se puede obtener por reaccion de un acido tetracarboxilico alifatico o aliciclico o un
derivado del mismo con una diamina o un derivado de la misma. Ejemplos del derivado de un &cido tetracarboxilico
alifatico o aliciclico incluyen un &cido tetracarboxilico alifatico o aliciclico, un éster de tetracarboxilato alifatico o
aliciclico y un dianhidrido tetracarboxilico alifatico o aliciclico. Entre el acido tetracarboxilico alifatico o aliciclico y el
derivado del mismo, resulta preferente un dianhidrido tetracarboxilico aliciclico. Ejemplos del derivado de una
diamina incluyen diisocianato y diaminosilano. Entre la diamina y el derivado de la misma, resulta preferente una
diamina.

[0029] Los ejemplos del acido tetracarboxilico alifatico incluyen acido 1,2,3,4-butanotetracarboxilico. Los ejemplos
del 4&cido tetracarboxilico aliciclico incluyen &cido 1,2,3,4-ciclobutanotetracarboxilico, acido 1,2,4,5-
ciclopentanotetracarboxilico, acido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico, acido biciclo[2.2.2]oct-7-eno-2 3,5,6-
tetracarboxilico y acido biciclo[2.2.2]octano-2,3,5,6-tetracarboxilico. Los Ejemplos del éster de tetracarboxilato
alifatico incluyen un éster de monoalquilo, un éster de dialquilo, un éster de trialquilo y un éster de tetraalquilo de los
acidos tetracarboxilicos alifaticos anteriormente mencionados. Los ejemplos del éster de tetracarboxilato aliciclico
incluyen un éster de monoalquilo, un éster de dialquilo, un éster de trialquilo y un éster de tetraalquilo de los acidos
tetracarboxilicos aliciclicos mencionados anteriormente. El resto grupo alquilo del mismo es preferentemente un
grupo alquilo que tiene de 1 a 5 atomos de carbono, y mas preferentemente un grupo alquilo que tiene de 1 a 3
atomos de carbono. Los ejemplos del dianhidrido tetracarboxilico alifatico incluyen dianhidrido 1,2,3,4-
butanotetracarboxilico. Los ejemplos del dianhidrido tetracarboxilico aliciclico incluyen dianhidrido 1,2,3,4-
ciclobutanotetracarboxilico, dianhidrido 1,2,4,5-ciclopentanotetracarboxilico, dianhidrido 1,2,4,5-
ciclohexanotetracarboxilico, dianhidrido biciclo[2.2.2]oct-7-eno-2 3,5,6-tetracarboxilico y dianhidrido biciclo[2.2.2]
octano-2 3,5,6-tetracarboxilico. Entre estos, resulta especialmente preferente el dianhidrido 1,2,4,5-
ciclohexanotetracarboxilico. En general, con respecto a una poliimida que contiene una diamina alifatica como
componente constitucional, un acido poliamico como intermediario forma una sal sélida con una diamina, y por lo
tanto, se utiliza preferentemente un disolvente de este tipo que tiene una solubilidad relativamente alta para la sal
(por ejemplo, cresol, N,N-dimetilacetamida, y-butirolactona y N-metil-2-pirrolidona) para proporcionar un alto peso
molecular. Sin embargo, en el caso en el que esté contenido el dianhidrido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico como
componente constitucional en la poliimida que contiene una diamina alifatica como componente constitucional, un
acido poliamico y una diamina en la sal se unen con un enlace relativamente débil, de manera que se pueda obtener
facilmente un alto peso molecular para proporcionar una pelicula flexible.

[0030] EI acido tetracarboxilico alifatico o aliciclico o un derivado del mismo se puede utilizar en solitario o en una
combinacién de dos o mas de ellos. Se puede utilizar en combinaciéon otro acido tetracarboxilico o un derivado del
mismo (especialmente un dianhidrido) en un intervalo tal que la solubilidad de la poliimida en un disolvente, y la
flexibilidad, la propiedad de unién por termocompresion y la transparencia de la pelicula no se vean afectadas. Los
ejemplos del otro acido tetracarboxilico o un derivado del mismo incluyen un acido tetracarboxilico aromatico, tal
como acido piromelitico, acido 3,3’,4,4'-bifeniltetracarboxilico, acido 2,3,3’,4'-bifeniltetracarboxilico, 2,2-bis(3,4-
dicarboxifenil)propano, 2,2-bis(2,3-dicarboxifenil)propano, 2,2-bis(3,4-dicarboxifenil)-1,1,1,3,3,3-hexafluoropropano,
2,2-bis(2,3-dicarboxifenil)-1,1,1,3,3,3-hexafluoropropano, bis(3,4-dicarboxifenil)sulfona, bis(3,4-dicarboxifenil)éter,
bis(2,3-dicarboxifenil)éter, acido 3,3',4,4'-benzofenonatotracarboxilico, acido 2,2’,3,3'-benzofenonatotracarboxilico,
acido 4,4-(p-fenilendioxi)diftalico, acido 4,4-(m-fenilendioxi)diftalico, 1,1-bis(2,3-dicarboxifenil)etano, bis(2,3-
dicarboxifenil)metano y bis(3,4-dicarboxifenil)metano, y un derivado del mismo (especialmente un dianhidrido); y un
acido tetracarboxilico alifatico que tiene de 1 a 3 atomos de carbono, tal como acido etilentetracarboxilico, y un
derivado del mismo (especialmente un dianhidrido).

[0031] La diamina puede ser cualquiera de una diamina aromatica, una diamina alifatica y una mezcla de las
mismas. La expresion "diamina aromatica" mencionada en la presente invencién muestra una diamina que tiene un
grupo amino unido directamente a un anillo aromatico, que puede contener en su estructura un grupo hidrocarburo
alifatico, un grupo hidrocarburo aliciclico u otros sustituyentes (por ejemplo, un atomo de halégeno, un grupo
sulfonilo, un grupo carbonilo o un atomo de oxigeno). La expresion "diamina alifatica” muestra una diamina que tiene
un grupo amino unido directamente a un grupo hidrocarburo alifatico o a un grupo hidrocarburo aliciclico, que puede
contener en su estructura un grupo hidrocarburo aromatico u otros sustituyentes (por ejemplo, un atomo de
halégeno, un grupo sulfonilo, un grupo carbonilo o un atomo de oxigeno).

[0032] Los ejemplos de la diamina aromatica incluyen p-fenilendiamina, m-fenilendiamina, 2,4-diaminotolueno, 2,6-
diaminotolueno, bencidina, o-tolidina, m-tolidina, bis(trifluorometil)bencidina, octafluorobencidina, 3,3’-dihidroxi-4,4'-
diaminobifenilo, 3,3'-dimetoxi-4,4'-diaminobifenilo, 3,3’-dicloro-4,4'-diaminobifenilo, 3,3'-difluoro-4,4’-diaminofenilo,
2,6-diaminonaftaleno, 1,5-diaminonaftaleno,4,4’-diaminodifenil éter, 3,4'-diaminodifenil éter,4,4'-
diaminodifenilmetano,4,4’-diaminodifenilsulfona, 3,4'-diaminodifenilsulfona,4,4’-diaminobenzofenona, 2,2-bis(4-(4-
aminofenoxi)fenil)propano, 2,2-bis(4-(2-metil-4-aminofenoxi)fenil)propano, 2,2-bis(4-(2,6-dimetil-4-
aminofenoxi)fenil)propano, 2,2-bis(4-(4-aminofenoxi)fenil)hexafluoropropano, 2,2-bis(4-(2-metil-4-
7
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aminofenoxi)fenil)hexafluoropropano, 2,2-bis(4-(2,6-dimetil-4-aminofenoxi)fenil)hexafluoropropano,4,4'-bis(4-
aminofenoxi)bifenilo, 4,4’-bis(2-metil-4-aminofenoxi)bifenilo, 4,4'-bis(2,6-dimetil-4-aminofenoxi)bifenilo, 4,4’-bis(3-
aminofenoxi)bifenilo, bis(4-(4-aminofenoxi)fenil)sulfona, bis(4-(2-metil-4-aminofenoxi)fenil)sulfona, bis(4-(2,6-dimetil-
4-aminofenoxi)fenil)sulfona, bis(4-(4-aminofenoxi)fenil)éter, bis(4-(2-metil-4-aminofenoxi)fenil)éter, bis(4-(2,6-dimetil-
4-aminofenoxi)fenil)éter, 1,4-bis(4-aminofenoxi)benceno, 1,4-bis(2-metil-4-aminofenoxi)benceno, 1,4-bis(2,6-dimetil-
4-aminofenoxi)benceno, 1,3-bis(4-aminofenoxi)benceno, 1,3-bis(2-metil-4-aminofenoxi)benceno, 1,3-bis(2,6-dimetil-
4-aminofenoxi)benceno,

[0033] 2,2-bis(4-aminofenil)propano, 2,2-bis(2-metil-4-aminofenil)propano, 2,2-bis(3-metil-4-aminofenil)propano,
2,2-bis(3-etil-4-aminofenil)propano, 2,2-bis(3,5-dimetil-4-aminofenil)propano, 2,2-bis(2,6-dimetil-4-
aminofenil)propano, 2,2-bis(4-aminofenil)hexafluoropropano, 2,2-bis(2-metil-4-aminofenil)hexafluoropropano, 2,2-
bis(2,6-dimetil-4-aminofenil)hexafluoropropano,  a,a'-bis(4-aminofenil)-1,4-diisopropilbenceno,  a,a'-bis(2-metil-4-
aminofenil)-1,4-diisopropilbenceno, a,a'-bis(2,6-dimetil-4-aminofenil)-1,4-diisopropilbenceno, a,a'-bis(3-aminofenil)-
1,4-diisopropilbenceno, a,a'-bis(4-aminofenil)-1,3-diisopropilbenceno, a,0'-bis(2-metil-4-aminofenil)-1,3-
diisopropilbenceno, a,a'-bis(2,6-dimetil-4-aminofenil)-1,3-diisopropilbenceno, a,a'-bis(3-aminofenil)-1,3-
diisopropilbenceno, 9,9-bis(4-aminofenil)fluoreno, 9,9-bis(2-metil-4-aminofenil)fluoreno, 9,9-bis(2,6-dimetil-4-
aminofenil)fluoreno, 1,1-bis(4-aminofenil)ciclopentano, 1,1-bis(2-metil-4-aminofenil)ciclopentano, 1,1-bis(2,6-dimetil-
4-aminofenil)ciclopentano, 1,1-bis(4-aminofenil)ciclohexano, 1,1-bis(2-metil-4-aminofenil)ciclohexano, 1,1-bis(2,6-
dimetil-4-aminofenil)ciclohexano, 1,1-bis(4-aminofenil)-4-metilciclohexano, 1,1-bis(4-aminofenil)norbornano, 1,1-
bis(2-metil-4-aminofenil)norbornano, 1,1-bis(2,6-dimetil-4-aminofenil)norbornano, 1,1-bis(4-aminofenil)adamantano,
1,1-bis(2-metil-4-aminofenil)adamantano y 1,1-bis(2,6-dimetil-4-aminofenil)Jadamantano.

[0034] Los ejemplos de la diamina alifatica incluyen etilendiamina, hexametilendiamina, polietilenglicol bis(3-
aminopropil)éter, polipropilenglicol bis(3-aminopropil)éter, 1,3-bis(aminometil)ciclohexano, 1,4-bis-
(aminometil)ciclohexano, m-xililendiamina, p-xililendiamina, 1,4-bis(2-aminoisopropil)benceno, 1,3-bis(2-
aminoisopropil)benceno, isoforondiamina, norboranodiamina, siloxanodiamina, 4,4’-diaminodiciclohexilmetano, 3,3'-

dimetil-4,4’-diaminodiciclohexilmetano, 3,3'-dietil-4,4'-diaminodiciclohexilmetano, 3,3’,5,5'-tetrametil-4,4'-
diaminodiciclohexilmetano, 2,3-bis(aminometil)-biciclo [2.2.1]heptano, 2,5-bis(aminometil)-biciclo [2.2.1]heptano, 2,6-
bis(aminometil)-biciclo [2.2.1]heptano, 2,2-bis(4,4’-diaminociclohexil)propano y 2,2-bis(4,4'-

diaminometilciclohexil)propano.

[0035] Los ejemplos de un diisocianato como el derivado de diamina incluyen un diisocianato obtenido haciendo
reaccionar la diamina alifatica o aromatica anteriormente mencionada con fosgeno. Los ejemplos de un compuesto
de diaminodisilano como derivado de diamina incluyen una diamina alifatica o aromatica trimetilsililada obtenida por
reaccion de la diamina alifatica o aromatica anteriormente mencionada con clorotrimetilsilano.

[0036] La diamina y un derivado de la misma se pueden mezclar de manera arbitraria, y la cantidad de diamina en
la misma es preferentemente de un 50 a un 100% en moles, y mas preferentemente de un 80 a un 100% en moles.

[0037] En la etapa (1), se utiliza una solucidon de disolvente organico de un acido poliamico o una poliimida. El
disolvente organico es capaz de disolver el acido poliamico o la poliimida, y los ejemplos utilizables de los mismos
incluyen N-metil-2-pirrolidona, N,N-dimetilacetamida, N,N-dietilacetamida, N,N-dimetilformamida,
N,N-dietilformamida, N-metilcaprolactama, hexametilfosforamida, tetrametilensulfona, dimetilsulféxido, m-cresol,
fenol, p-clorofenol, 2-cloro-4-hidroxitolueno, diglima, triglima, tetraglima, dioxano, y-butirolactona, dioxolano,
ciclohexanona, ciclopentanona, 1,4-dioxano, e-caprolactama, diclorometano y cloroformo, que se pueden utilizar en
combinacién de dos o mas de ellos. Teniendo en cuenta la capacidad de la solucion de disolvente organico de una
poliimida (barniz de poliimida) (por ejemplo, estabilidad en almacenamiento a largo plazo donde se mantiene la
solubilidad de la poliimida para evitar que se produzcan materias insolubles), resulta preferente utilizar
N-metil-2-pirrolidona, N,N-dimetilacetamida o y-butirolactona en solitario o como una mezcla de ellos. Ademas de
estos disolventes organicos, se pueden utilizar disolventes tan pobres como el hexano, heptano, benceno, tolueno,
xileno, clorobenceno y o-diclorobenceno en tal cantidad que no se deposite el acido poliamico.

[0038] Los ejemplos de un procedimiento de produccion de la solucidon de disolvente organico de un acido
poliamico o una poliimida incluyen los procedimientos (i) a (iii) siguientes, pero el procedimiento no se limita a ellos.

(I) Se afade preferentemente un acido tetracarboxilico alifatico o aliciclico o un derivado del mismo a una
solucion de disolvente organico de una diamina o un derivado de la misma, o se afiade preferentemente una
diamina o un derivado de la misma a una solucion de disolvente organico del componente acido tetracarboxilico
alifatico o aliciclico, y la soluciéon se mantiene preferentemente a una temperatura igual o inferior a 80°C (mas
preferentemente igual o inferior a 30°C) durante 0,5 a 3 horas para proporcionar una solucién de disolvente
organico de un acido poliamico. Se afiade un disolvente capaz de formar un azeétropo con agua, tal como
tolueno y xileno, a la solucidon de disolvente organico resultante de un &cido polidmico, y la reaccién de
deshidratacion se realiza mientras se elimina el agua producida fuera del sistema por destilacion azeotropica
para proporcionar la solucién de disolvente organico de la poliimida.
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[0039] (ii) Se afade un agente deshidratante, tal como anhidrido acético, a la solucidon de disolvente organico de
un acido poliamico obtenida de la misma manera que en el punto (i) para realizar la imidacién, y se afiade a la
misma un disolvente con baja solubilidad a una poliimida, tal como metanol, para precipitar la poliimida. La poliimida
se separa como una materia solida por filtracion, lavado y secado, y a continuacion se disuelve en el disolvente
organico anteriormente mencionado, tal como N,N-dimetilacetamida, para proporcionar la solucién de disolvente
organico de la poliimida.

[0040] (iii) Se prepara la disolucién de acido poliamico del punto (i), utilizando un disolvente organico que tiene un
punto de ebulliciébn igual o superior a 150°C, tal como cresol, N,N-dimetilacetamida, y-butirolactona y
N-metil-2-pirrolidona, al que se afiade una amina terciaria, tal como trietilamina, y la soluciéon se mantiene entre 150
y 220°C durante 3 a 12 horas para realizar la imidacién, lo que proporciona la solucién de disolvente organico de la
poliimida.

[0041] En el caso en el que se produce un acido poliamico o una poliimida por polimerizacién de la solucion, se
utiliza preferentemente como un catalizador una amina terciaria. Los ejemplos de la amina terciaria incluyen una
trialquilamina, tal como trimetilamina, trietilamina, tripropilamina y tributilamina; una alcoholamina, tal como
trietanolamina, N,N-dimetiletanolamina y N,N-dietiletanolamina; una diamina, tal como trietilendiamina; un
compuesto heterociclico aliciclico que contiene nitrégeno, tal como N-metilpirrolidona, N-etilpirrolidona,
N-metilpiperidina y N-etilpiperidina; y un compuesto heterociclico aromatico que contiene nitrégeno, tal como
imidazol, piridina, quinolina e isoquinolina. Entre estas aminas terciarias, resulta preferente una trialquilamina, y
resulta mas preferente la trietilamina.

[0042] La concentracion del acido poliamico o la poliimida en la solucién de disolvente organico del &cido poliamico
o poliimida es preferentemente de un 1 a un 50% en masa, y mas preferentemente de un 10 a un 40% en masa. En
el caso en el que la concentracion es igual o inferior a un 50% en masa, la pelicula de poliimida resultante tiene una
planicidad superficial mejorada.

[0043] Se puede afiadir un agente tensioactivo, tal como una serie de flior y una serie de polisiloxano, a la
solucién de disolvente organico del acido poliamico o la poliamida. La adicién del tensioactivo facilita la produccion
de una pelicula con una planicidad superficial mejorada. Como agente tensioactivo se puede utilizar un producto
disponible en el mercado, y los ejemplos del agente tensioactivo de fldor incluyen la serie Megafac (una marca
registrada), disponible en Dainippon Ink and Chemicals, Inc., y Ftergent (una marca registrada) 251, 212MH, 250,
222F, 212D y FTX-218, que son series Ftergent (una marca registrada), disponibles en Neos Co., Ltd. Los ejemplos
del tensioactivo de polisiloxano incluyen BYK-307, BYK-315, BYK-320, BYK-325, BYK-330, BYK-331, BYK-332,
BYK-333 y BYK-344, disponibles en BYK Japan KK.

[0044] Se puede anadir a la solucién de disolvente organico del acido poliamico o la poliimida un antioxidante, tal
como una serie de fenol, una serie de azufre, una serie de acido fosférico y una serie de acido fosforoso. Se pueden
afadir o mezclar diversos tipos de materiales funcionales con la solucién de disolvente organico del acido poliamico
o la poliimida. Los ejemplos de los diversos tipos de materiales funcionales incluyen un material electroconductor, tal
como nanotubos de carbono y un nanomaterial metalico, un material ferroeléctrico, tal como titanato de bario, un
material fluorescente, tal como ZnS: Ag, ZnS:Cu y Y20,S:Eu, y un absorbente de rayos ultravioleta. Se pueden
afadir a la solucion de disolvente organico del acido poliamico o la poliimida un retardante de la llama que contiene
fésforo, tal como polifosfato de amonio, un éster de fosfato, un éster fosfato condensado, un compuesto de
fenoxifosfaceno y una amida de éster de fosfato, que confieren a la pelicula de poliimida propiedades de retardo de
la llama. Entre el retardante de la llama que contiene fésforo, se utiliza preferentemente un compuesto de
fenoxifosfaceno. Ejemplos del compuesto de fenoxifosfaceno incluyen SPS-100, disponible en Otsuka Chemical Co.,
Ltd. Se utiliza preferentemente un retardante de la llama que contiene fésforo aunque pueden ser conferidas
propiedades de retardo de la llama mezclando un retardante de la llama que contiene haldégeno.

[0045] La solucion de disolvente organico del &cido polidamico o la poliimida pueden contener otros componentes.
Los ejemplos de los componentes incluyen un colorante para proporcionar color blanco, tal como diéxido de titanio, y
un aditivo, tal como una nanocarga. El uso de diéxido de titanio contenido aumenta la reflectividad a la luz blanca. El
uso de una nanocarga contenida aumenta la temperatura de transicion vitrea aparente del articulo moldeado de
composicion de resina para mejorar la resistencia al calor, y aumenta también el mddulo de elasticidad a la traccion
para mejorar la resistencia mecanica.

[0046] Los ejemplos preferentes del soporte, sobre el que la solucién de disolvente organico del acido poliamico o
la poliimida se somete a moldeo “flow casting” en la etapa (1), incluyen una placa metalica, tal como de acero
inoxidable y aluminio, y una placa de vidrio, y son especialmente preferentes una placa de acero inoxidable y una
cinta de acero inoxidable.

Etapa (2)

[0047] En el procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora de la presente invencion,
9
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la solucion de disolvente organico de la resina se somete a moldeo “flow casting” sobre el soporte en la etapa (1), y
a continuacién, se evapora una determinada cantidad del disolvente organico, por ejemplo, haciendo pasar el
material de moldeo “flow casting” a través de un secador del tipo de soplado de un gas con un contenido de oxigeno
de entre un 0,001 y un 15% en volumen (preferentemente entre un 0,0055 y un 10% en volumen, mas
preferentemente entre un 1 y un 10% en volumen, y ain mas preferentemente entre un 5 y un 10% en volumen) a
una temperatura de entre 100 y 170°C, y el material de moldeo “flow casting” se libera del soporte como una pelicula
autoportante.

[0048] La temperatura del gas en el secador es preferentemente de 100 a 160°C, mas preferentemente de 100 a
140°C, y, aun mas preferentemente de 110 a 140°C. En el caso en el que la temperatura del gas es inferior a 100°C,
el disolvente organico no esta suficientemente evaporado, de manera que la pelicula puede adherirse al soporte tras
la liberacion del soporte. Por otro lado, en el caso en el que la temperatura del gas supera los 170°C, el disolvente
puede descomponerse para colorear la pelicula, y pueden formarse burbujas en la pelicula debido a la rapida
evaporacion del disolvente. En la etapa (2), se puede utilizar un secador, y se puede utilizar una pluralidad de
secadores conectados en serie. Se puede proporcionar en un secador una pluralidad de zonas con diferentes
velocidades de flujo del gas. En este caso, el gas que se utilizard mas tarde tiene preferentemente una temperatura
superior a la temperatura del gas que se utilizara inmediatamente antes, y la diferencia entre las temperaturas es
preferentemente igual o superior a 10°C.

[0049] En el caso en el que la concentracion de oxigeno del gas utilizado en la etapa (2) supera un 15% en
volumen, el disolvente organico puede descomponerse con el gas con el intervalo de temperaturas anteriormente
mencionado para colorear la pelicula. Existe cierta tendencia a que una mayor temperatura del gas logre una
coloracién conspicua debido a la reaccién de oxidacion entre el oxigeno y el disolvente organico o entre el oxigeno y
el material de moldeo “flow casting”, y por lo tanto, la concentracion de oxigeno del gas se encuentra
necesariamente dentro del intervalo anteriormente mencionado con el intervalo de temperaturas del gas
anteriormente mencionado. EI componente principal del gas utilizado en la etapa (2) es preferentemente un gas
inerte, tal como nitrégeno y argon.

[0050] En el secador, el gas se sopla preferentemente basicamente en paralelo a la superficie superior del material
de moldeo “flow casting” (dentro de un intervalo de entre 0 y 10 grados, y preferentemente de entre 0 y 5 grados,
con respecto al material de moldeo “flow casting”). La velocidad de flujo del gas es preferentemente de 1 a 36 m/s,
mas preferentemente de 3 a 25 m/s, y aun mas preferentemente de 4 a 15 m/s. Dentro del intervalo, se puede
acortar el periodo de tiempo necesario para el secado, y simultdneamente se puede eliminar de manera efectiva el
oxigeno en las proximidades de la superficie del material de moldeo “flow casting”, de manera que se puede reducir
favorablemente la posibilidad de coloracion. En el caso en el que se utiliza una pluralidad de secadores y/o se
proporciona en el secador una pluralidad de zonas con diferentes velocidades de flujo del gas, la pluralidad de gases
puede tener diferentes velocidades de flujo, el gas que se utilizara mas tarde tiene preferentemente una velocidad de
flujo que es superior a la velocidad de flujo del gas que se utilizara inmediatamente antes, y la diferencia de la
velocidad de flujo entre ellos es preferentemente igual o superior a 0,5 m/s. La velocidad de flujo del gas
anteriormente mencionado, es la velocidad del gas que pasa por la superficie del material de moldeo “flow casting”
(dentro de un intervalo de 5 cm desde el material de moldeo “flow casting”). El periodo de tiempo de inyeccién del
gas sobre la superficie del material de moldeo “flow casting” es preferentemente de 10 minutos a 2 horas, mas
preferentemente de 10 minutos a 1 hora, y aun mas preferentemente de 30 a 50 minutos, cada vez.

[0051] EI gas utilizado en la etapa (2) se puede calentar utilizando un intercambiador de calor conocido, tal como
un intercambiador tubular del tipo de carcasa y tubos. La fuente de calor utilizada puede ser, por ejemplo, un sistema
de calentamiento eléctrico, un sistema de calentamiento de calor intermedio y un sistema de calentamiento por rayos
de infrarrojo lejano.

[0052] En la presente invencion, la proporcion residual de disolvente de la pelicula obtenida por secado del
material de moldeo “flow casting” utilizando el secador con la configuraciéon anteriormente mencionada y liberacion
del soporte como una pelicula autoportante, es preferentemente igual o inferior a un 30% en masa, mas
preferentemente de un 10 a un 30% en masa, y aun mas preferentemente de un 15 a un 25% en masa. La
proporcion residual de disolvente es preferentemente igual o superior a un 10% en masa para que la pelicula no se
vuelva demasiado dura para evitar el agrietamiento tras la liberacién de la pelicula, y evitar que la fuerza de
adhesion entre la pelicula y el soporte se haga demasiado grande para que no fracase la liberacion. La proporciéon
residual de disolvente es preferentemente igual o inferior a un 30% en masa para que la pelicula tenga una
flexibilidad y resistencia adecuadas para evitar problemas, tales como el alargamiento de la pelicula, tras la
liberacion de la pelicula del soporte.

Etapa (3)

[0053] En el procedimiento de produccion de la presente invencion, la pelicula autoportante obtenida en la etapa
(2) se seca en la etapa (3) que contiene la etapa (3-1) y la etapa (3-2) en el orden indicado. La pelicula liberada del
soporte se seca adicionalmente con un secador para estabilizar las propiedades de la pelicula de resina
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transparente incolora resultante.
Etapa (3-1)

[0054] En la etapa (3-1), la proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante se reduce
mientras se sopla sobre la pelicula un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 15% en volumen
(preferentemente igual o inferior a un 10% en volumen, y mas preferentemente igual o inferior a un 5% en volumen)
a una temperatura de entre 100 y 250°C. La temperatura del gas es preferentemente de 130 a 250°C, mas
preferentemente de 140 a 250°C, aun mas preferentemente de 170 a 250°C, y de manera especialmente preferente
de 170 a 210°C. En la etapa (3-1), se puede utilizar un secador, y se puede utilizar una pluralidad de secadores
conectados en serie. Se puede proporcionar en un secador una pluralidad de zonas con diferentes velocidades de
flujo del gas. En este caso, el gas que se utilizara mas tarde tiene preferentemente una temperatura superior a la
temperatura del gas que se utilizara inmediatamente antes, y la diferencia entre las temperaturas es
preferentemente igual o superior a 10°C, y mas preferentemente igual o superior a 20°C. Como gas utilizado en la
etapa (3-1), se utiliza preferentemente, por lo menos una vez, un gas que tiene una temperatura superior a la
temperatura del gas utilizado finalmente en la etapa (2) desde el punto de vista de la estabilidad de las propiedades
de la pelicula. La diferencia de temperatura entre los gases es preferentemente igual o superior a 30°C, mas
preferentemente igual o superior a 50°C, y aun mas preferentemente, igual o superior a 60°C. La temperatura del
gas que se utilizé en primer lugar en la etapa (3-1) es preferentemente de 1 a 100°C, mas preferentemente de 1 a
70°C, y aun mas preferentemente igual o inferior a 30°C superior a la temperatura del gas utilizado finalmente en la
etapa (2).

[0055] En el caso en el que la concentracién de oxigeno del gas utilizado en la etapa (3-1) supera un 15% en
volumen, el disolvente organico puede descomponerse con el gas con el intervalo de temperaturas anteriormente
mencionado para colorear la pelicula. Existe cierta tendencia a que una mayor temperatura del gas logre una
coloracion conspicua debido a la reaccion de oxidacion entre el oxigeno y el disolvente organico o entre el oxigeno y
la pelicula, y por lo tanto, la concentracién de oxigeno del gas se encuentra necesariamente dentro del intervalo
anteriormente mencionado con el Intervalo de temperaturas del gas anteriormente mencionado. ElI componente
principal del gas utilizado en la etapa (3-1) es preferentemente un gas inerte, tal como nitrégeno y argon.

[0056] En la etapa (3-1), se puede soplar el gas sobre la superficie superior y la superficie inferior de la pelicula
basicamente en paralelo a las superficies de la pelicula (dentro de un intervalo de 0 a 10 grados, y preferentemente
de 0 a 5 grados, con respecto a la pelicula), y se puede soplar el gas de manera basicamente perpendicular a la
pelicula (dentro de un intervalo de 80 a 100 grados, y preferentemente de 85 a 95 grados, con respecto a la
pelicula). La velocidad de flujo del gas soplado sobre la superficie superior de la pelicula es preferentemente de 5 a
50 m/s, mas preferentemente de 10 a 45 m/s, aun mas preferentemente de 15 a 40 m/s, y de manera especialmente
preferente de 25 a 40 m/s. La velocidad de flujo del gas soplado sobre la superficie inferior de la pelicula es
preferentemente de 0,3 a 1,1 veces, mas preferentemente de 0,5 a 1,1 veces, y aun mas preferentemente de 0,6 a 1
veces la velocidad de flujo del gas soplado sobre la superficie superior desde el punto de vista de la estabilidad de la
pelicula después de ser transportada. Cuando la velocidad de flujo del gas esta en el intervalo, se puede acortar el
periodo de tiempo necesario para el secado, y simultaneamente se puede eliminar de manera efectiva el oxigeno en
las proximidades de la superficie del material de moldeo “flow casting”’, de manera que se puede reducir
favorablemente la posibilidad de coloracion, y se mejora la planicidad de la superficie de la pelicula. En el caso en el
que se utiliza una pluralidad de secadores y/o se proporciona en el secador una pluralidad de zonas con diferentes
velocidades de flujo del gas, la pluralidad de gases puede tener diferentes velocidades de flujo, el gas que se
utilizara posteriormente tiene preferentemente una velocidad de flujo que es superior a la velocidad de flujo del gas
que se utilizara inmediatamente antes, y la diferencia de velocidad de flujo entre ellos es preferentemente igual o
superior a 2 m/s. La velocidad de flujo del gas anteriormente mencionado es la velocidad del gas que pasa por la
superficie del material de moldeo “flow casting” (dentro de un intervalo de 5 cm desde el material de moldeo “flow
casting”). El periodo de tiempo de inyeccidon del gas sobre la superficie del material de moldeo “flow casting” es
preferentemente de 10 segundos a 1 hora, mas preferentemente de 10 segundos a 30 minutos, y aun mas
preferentemente de 20 segundos a 15 minutos, cada vez.

[0057] La pelicula obtenida en la etapa (2) todavia tiene una gran proporcion residual de disolvente, y asi en la
etapa (3-1), la pelicula se puede estirar, simultaneamente con el secado, de 1,01 a 6 veces en la direccion de la
maquina y/o en la direccién transversal. El caso en el que la relacion de estiramiento es inferior a 1,01 veces, no
resulta preferente ya que la planicidad de la pelicula puede verse afectada. El caso en el que la relacion de
estiramiento supera las 6 veces, no resulta preferente ya que la pelicula se puede romper. El procedimiento de
estiramiento puede ser un estiramiento uniaxial en la direccidon de la maquina, que es la direccion de transporte de la
pelicula, un estiramiento biaxial secuencial en la direccion de la maquina y en la direccion transversal, que es
perpendicular a la direccidén de la maquina, y un estiramiento biaxial simultaneo en la direccién de la maquinay en la
direccion transversal, y resulta preferente el estiramiento biaxial secuencial o simultaneo. Se puede emplear el
estiramiento biaxial secuencial o el estiramiento biaxial simultaneo, y el procedimiento de estiramiento se puede
seleccionar dependiendo de la finalidad, por ejemplo, se confiere anisotropia al indice de refraccién dentro del plano
de la pelicula, o se proporciona a la pelicula un indice de refraccion isotropico. El secador es preferentemente un
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secador de rame capaz de mantener de manera estable la posicion de la pelicula en el secador y capaz de realizar
un estiramiento biaxial secuencial o simultaneo. El uso de un secador de rame evita que el volumen de la pelicula se
reduzca aleatoriamente tras la evaporacion del disolvente, de manera que se evita que la superficie de la pelicula se
ondule para mejorar la planicidad de la superficie de la pelicula. Para los fines de la pelicula de resina transparente
incolora de la presente invencién, tal como un sustrato transparente, un sustrato de transistor de pelicula delgada y
un sustrato de circuito impreso flexible de un dispositivo de visualizacion de cristal liquido y un dispositivo de
visualizacion EL organico, y similares, no resulta preferente que la planicidad de la pelicula se vea afectada ya que
se pueden dar problemas como que se altere la imagen, y no puedan producirse las conexiones deseadas. La etapa
(3-1) puede contener una etapa de relajacion de la pelicula que se ha estirado una vez. La pelicula se puede relajar,
de manera que se pueda relajar la tensién que se produce en la pelicula por el estiramiento. El caso en el que la
pelicula se envia a la etapa posterior mientras permanece la tension en la pelicula no resulta preferente, ya que la
pelicula se puede retraer por la relajacion de la tension para provocar arrugas en la pelicula.

Etapa (3-2)

[0058] En la etapa (3-2), la proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante y la tension
residual en la pelicula se reducen considerablemente mientras que sopla un gas con un contenido de oxigeno igual
o inferior a un 5% en volumen (preferentemente igual o inferior a un 2% en volumen, mas preferentemente igual o
inferior a un 1% en volumen, y adin mas preferentemente igual o inferior a un 0,5% en volumen) a una temperatura
de entre 150 y 450°C sobre la pelicula. La temperatura del gas es preferentemente de 170 a 300°C, mas
preferentemente de 170 a 290°C, aun mas preferentemente de 200 a 280°C, y de manera especialmente preferente
de 210 a 280°C. En la etapa (3-2), resulta preferente utilizar un gas a una temperatura igual o superior a 240°C
(preferentemente igual o superior a 250°C, aun mas preferentemente igual o superior a 260°C, y de manera
especialmente preferente igual o superior a 180°C) por lo menos una vez para reducir considerablemente la
proporcion residual de disolvente para proporcionar propiedades favorables de la pelicula resultante. En la etapa
(3-2), se puede utilizar un secador, y se puede utilizar una pluralidad de secadores conectados en serie. Se puede
proporcionar en un secador una pluralidad de zonas con diferentes velocidades de flujo del gas. En este caso, el gas
que se utilizara mas tarde tiene preferentemente una temperatura superior a la temperatura del gas que se utilizara
inmediatamente antes, y la diferencia entre las temperaturas es preferentemente igual o superior a 5°C, mas
preferentemente igual o superior a 10°C, y aun mas preferentemente igual o superior a 20°C. Como gas utilizado en
la etapa (3-2) se utiliza preferentemente, por lo menos una vez, un gas que tiene una temperatura superior a la
temperatura del gas utilizado finalmente en la etapa (3-1) desde el punto de vista de la estabilidad de las
propiedades de la pelicula. La diferencia de temperatura entre los gases es preferentemente igual o superior a 1°C,
mas preferentemente igual o superior a 20°C, aun mas preferentemente igual o superior a 30°C, y de manera
especialmente preferente igual o superior a 60°C. La temperatura del gas que se utiliza en primer lugar en la etapa
(3-2) es preferentemente superior de 1 a 100°C, mas preferentemente de 1 a 50°C, y aun mas preferentemente igual
o inferior a 30°C a la temperatura del gas utilizado finalmente en la etapa (3-1).

[0059] En el caso en el que la concentracién de oxigeno del gas utilizado en la etapa (3-2) supera un 5% en
volumen, el disolvente organico puede descomponerse con el gas con el intervalo de temperaturas anteriormente
mencionado para colorear la pelicula, y la propia pelicula puede oxidarse para producir coloracion. La temperatura
del gas puede ser igual o superior 240°C en la etapa (3-2), y en este caso, existe la tendencia a que pueda
producirse de manera conspicua la coloraciéon debida a la reaccidén de oxidacion entre el oxigeno y el disolvente
organico o entre el oxigeno y la pelicula. Por consiguiente, la concentraciéon de oxigeno del gas se encuentra
necesariamente dentro del intervalo anteriormente mencionado con el intervalo de temperaturas del gas
anteriormente mencionado. El componente principal del gas utilizado en la etapa (3-2) es preferentemente un gas
inerte, tal como nitrégeno y argon.

[0060] En la etapa (3-2), se puede soplar el gas sobre la superficie superior y la superficie inferior de la pelicula
basicamente en paralelo a las superficies de la pelicula (dentro de un intervalo de entre 0 y 10 grados, y
preferentemente de entre 0 y 5 grados, con respecto a la pelicula), y se puede soplar el gas de manera basicamente
perpendicular a la pelicula (dentro de un intervalo de entre 80 y 100 grados, y preferentemente de entre 85 y 95
grados, con respecto a la pelicula). La velocidad de flujo del gas soplado sobre las superficies superior e inferior de
la pelicula es preferentemente de 1 a 20 m/s, mas preferentemente de 1 a 10 m/s, aun mas preferentemente de 2 a
5 m/s, y de manera especialmente preferente de 3 a 5 m/s. Cuando la velocidad de flujo del gas se encuentra en el
intervalo, esto resulta preferente ya que se puede reducir la posibilidad de coloracién, se pueden reducir
considerablemente la proporcién residual de disolvente y la tension residual, y se puede mejorar la planicidad de la
superficie de la pelicula. En el caso en el que se utiliza una pluralidad de secadores y/o se proporciona en el secador
una pluralidad de zonas con diferentes velocidades de flujo del gas, la pluralidad de gases puede tener diferentes
velocidades de flujo. La velocidad de flujo del gas anteriormente mencionado es la velocidad del gas que pasa por la
superficie del material de moldeo “flow casting” (dentro de un intervalo de 5 cm desde el material de moldeo “flow
casting”). El periodo de tiempo de inyeccion del gas sobre la superficie de la pelicula es preferentemente de 30
segundos a 1 hora, mas preferentemente de 1 a 45 minutos, y aun mas preferentemente de 2 a 15 minutos, cada
vez.
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[0061] EI gas utilizado en la etapa (3-2) se puede calentar utilizando un intercambiador de calor conocido, tal como
un intercambiador tubular del tipo de carcasa y tubos. La fuente de calor utilizada puede ser, por ejemplo, un sistema
de calentamiento eléctrico, un sistema de calentamiento de calor intermedio y un sistema de calentamiento por rayos
de infrarrojo lejano, y se utiliza preferentemente un sistema de calentamiento por rayos de infrarrojo lejano. En
concreto, se utiliza preferentemente un secador de este tipo de un sistema de calentamiento por rayos de infrarrojo
lejano que es capaz de calentar la pelicula directamente mediante calentamiento por rayos de infrarrojo lejano, y la
pelicula se seca mientras se sopla sobre la pelicula un gas calentado con un calentador de infrarrojo lejano. En el
caso en el que la pelicula se calienta y se seca directamente con un secador del tipo de calentamiento por infrarrojo
lejano, la temperatura de secado es preferentemente la misma que la temperatura del gas.

[0062] La pelicula de resina transparente incolora asi obtenida tiene una proporcién residual de disolvente igual o
inferior a un 3% en masa (igual o inferior a un 1,5% en masa para un producto de alta calidad, de un 0,1 a un 1,2%
en masa para un producto de mayor calidad, de un 0,1 a un 1% en masa para un producto de calidad aun mayor, y
de un 0,1 a un 0,5% en masa para un producto de calidad especialmente superior). Se puede obtener un grado de
vacio deseado en el caso en el que la proporcion residual de disolvente de la pelicula es igual o inferior a un 3% en
masa, tras la formacion de una pelicula funcional inorganica o una pelicula funcional organica, tal como una pelicula
electroconductora transparente y una pelicula antirreflectante, en la pelicula de resina transparente incolora
mediante un procedimiento de deposicion en vacio. Si no se puede aumentar lo suficiente el grado de vacio, puede
no formarse una pelicula funcional inorganica o una pelicula funcional organica en una cantidad prescrita, lo cual no
resulta preferente desde el punto de vista practico y econémico. La pelicula de resina tiene una transmitancia total
de luz igual o superior un 88% (igual o superior un 89% para un producto de alta calidad y, adicionalmente igual o
superior a un 90%), un Y| (indice de amairillo) igual o inferior a 3 (igual o inferior a 2,5 para una alta calidad producto,
adicionalmente igual o inferior a 2,0, y aun mas igual o inferior a 1,9) y una turbidez igual o inferior a un 1,5 (igual o
inferior a 1,1 para un producto de alta calidad, adicionalmente igual o inferior a 0,8, y aun mas igual o inferior a 0), y
tiene asi una transparencia excelente.

[Ejemplo]

[0063] La presente invencion se describira especificamente con respecto a los ejemplos que se presentan mas
adelante. La presente invencion no se limita a los ejemplos.

[0064] Las peliculas de poliimida obtenidas en los Ejemplos y en los Ejemplos Comparativos se evaluaron de las
siguientes maneras.

(1) Temperatura de transicion vitrea

[0065] La temperatura de transicién vitrea se obtuvo realizando la medicion DSC con un calorimetro de barrido
diferencial (DSC-50, producido por Shimadzu Corporation) en condiciones de una velocidad de aumento de la
temperatura de 10°C por minuto.

(2) Coeficiente de expansion lineal

[0066] La medicion se realizé con un analizador termomecanico (TMA100, producido por Seiko Instruments, Inc.)
bajo la aplicaciéon de una carga de 50 mN en condiciones de velocidad de aumento de la temperatura de 10°C por
minuto, y se obtuvo un valor medio en un intervalo de entre 100 y 150°C.

(3) Transmitancia total de luz, YI (indice de amarillo) y turbidez

[0067] Se midieron la transmitancia total de luz, el Yl y la turbidez con un medidor de turbidez (Z-280, producido
por Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.) segun JIS K7105.

(4) Proporcion residual de disolvente

[0068] Se calentdé una muestra desde la temperatura ambiente hasta 300°C a una velocidad de aumento de la
temperatura de 15°C por minuto y se mantuvo a 300°C durante 30 minutos bajo una corriente de nitrégeno con un
analizador termogravimétrico (DTG-50, producido por Shimizdu Corporation). La masa total que se redujo durante el
periodo en el que se aumentod la temperatura de 150°C a 300°C y el periodo en el que se mantuvo la temperatura a
300°C durante 30 minutos se dividioé por la masa inicial de la muestra para proporcionar un valor, que se designo
como la proporcion residual de disolvente.

Ejemplo de Referencia 1 (Sintesis de dianhidrido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico)

[0069] Se cargaron 22,08 kg (86,88 moles) de acido piromelitico, 8 kg de un catalizador que contenia rodio
soportado sobre carbono activado (producido por N.E. Chemcat Corporation) y 80 kg de agua en un reactor hecho
de Hastelloy (HC22) con una capacidad de 2001, y se sustituyé el interior del reactor por gas nitrégeno con
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agitacion. A continuacion, se sustituy6 el interior del reactor por gas hidrégeno, y se aumenté la temperatura a 50°C
con una presion de hidrégeno en el reactor de 3,3 MPa. La reaccion se realizé durante 2 horas mientras se mantenia
la presion de hidrégeno a 3,3 MPa. Se sustituy6 el gas hidrogeno en el reactor por gas nitrégeno, se saco el liquido
de reaccion del autoclave, y se filtré el liquido de reaccién en caliente para separar el catalizador. Se concentro el
filtrado por evaporacion del agua a presion reducida con un evaporador rotatorio para depositar los cristales. Se
separaron los cristales asi depositados por separacion sélido-liquido a temperatura ambiente y se secaron para
proporcionar 19,24 kg (73,94 moles, rendimiento: 85,1%) de acido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico.

[0070] Posteriormente, se cargaron 18 kg (69,18 moles) del acido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico asi obtenido,
21,19 kg (207,53 moles) de anhidrido acético y 50,81 kg de acido acético en un reactor hecho de Hastelloy (HC22)
con una capacidad de 200 |, y se sustituyé el interior del reactor por gas nitrdgeno con agitaciéon. Se aumenté la
temperatura hasta la temperatura de reflujo del disolvente en una atmaésfera de gas nitrégeno, y se sometio a reflujo
el disolvente durante 10 minutos. Se enfrié el liquido de reacciéon a temperatura ambiente con agitacion para
depositar los cristales. Los cristales asi depositados se separaron por separacion solido-liquido y se secaron para
proporcionar cristales primarios. Se concentré el liquido madre separado a presién reducida con un evaporador
rotatorio para depositar los cristales. Se separaron los cristales por separacion sélido-liquido y se secaron para
proporcionar cristales secundarios. Se combinaron los cristales primarios y los cristales secundarios para
proporcionar 15kg (66,91 moles, rendimiento de la deshidratacién: 96,7%) de dianhidrido
1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico.

Ejemplo de Referencia 2

[0071] Se cargaron 4,34 kg (12,6 moles) de a,a'-bis-(4-aminofenil)-1,4-diisopropilbenceno, 1,99 kg (5,4 moles) de
4,4’-bis(4-aminofenoxi)bifenilo y como disolvente 12,5 kg de y-butirolactona y 3,13 kg de N,N-dimetilacetamida en un
reactor hecho de SUS316L con una capacidad de 60| equipado con un termdédmetro, un agitador, un tubo de
introduccion de nitrégeno y un condensador, y se disolvieron entre si, lo que aumenté la temperatura a
aproximadamente 70°C. Posteriormente, se afiadieron al mismo 4,04kg (18 moles) de dianhidrido
1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico sintetizado en el Ejemplo de Referencia 1 por division en una pluralidad de
porciones durante 1 hora, y después de afiadir al mismo 91 g (0,9 moles) de trietlamina como catalizador de
imidacién, se aumenté la temperatura a 180°C para llevar a cabo la reaccién durante 3 horas mientras se separaba
por destilacion y se recuperaba el agua producida.

[0072] Después de transcurrir 3 horas, se confirmé que el agua recuperada era 1,095 kg y se terminé la destilacion
del agua, y a continuacion se afiadieron 27,16 kg de N,N-dimetilacetamida. Se enfri6 la temperatura del contenido a
60°C, y se extrajeron 53,2 kg de una solucion de disolvente organico de una poliimida. La soluciéon de disolvente
organico de una poliimida resultante se recubrié sobre una placa de vidrio, y después de evaporar el disolvente por
calentamiento en una placa caliente a 90°C durante 1 hora, se liberé de la placa de vidrio la pelicula resultante para
proporcionar una pelicula autoportante (es decir, una pelicula capaz de ser manejada por si sola). Se fijo la pelicula
autoportante a una plantilla de fijacion de acero inoxidable y se calenté en un secador de vacio a 200°C durante 5
horas para evaporar adicionalmente el disolvente, proporcionando de ese modo una pelicula flexible con un espesor
de 100 ym. La medicién del espectro de IR de la pelicula puso de manifiesto que la absorcion caracteristica de un
anillo de imida se observaba a v (C=0) =1.772, 1, 700 (cm'1). La poliimida tenia una temperatura de transicion vitrea
de 303°C.

Ejemplo 1
[0073]

Etapa (1): La solucion de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 2 se extruyo
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se secé el material de moldeo “flow casting” durante 50 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90% en volumen de nitrégeno calentado a
120°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 6,6 m/s, y se secé adicionalmente
durante 50 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90%
en volumen de nitrégeno calentado a 140°C a una velocidad de flujo de 6,9 m/s, seguido de la liberacién de la
cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante con un espesor de 220 um. La pelicula
autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 89,8%, un YI (indice de amarillo) de 1,74, una turbidez
de un 1,10% y una proporcion residual de disolvente de un 21,0% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar a través de un secador de rame, y
mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90% en volumen de
nitrégeno a 170°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 32 m/s, y sobre la
superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo de 21 m/s durante 3 minutos y 30 segundos, a 200°C
sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 34 m/s, y sobre la superficie inferior de la
pelicula a una velocidad de flujo de 22 m/s durante 8 minutos, y adicionalmente a 250°C sobre la superficie
superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 38 m/s y sobre la superficie inferior de la pelicula a una
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velocidad de flujo de 25 m/s durante 11 minutos, la pelicula se estird biaxialmente de manera simultanea en la
direcciéon de la maquina 1,01 veces y en la direccidn transversal 1,03 veces durante el paso de la pelicula a
través del secador. La pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 205 um, una transmitancia total de
luz de un 89,8%, un Yl de 1,80 y una turbidez de un 1,17%, que presentd una buena transparencia. La
proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 5,1% en masa.

Etapa (3-2): Se seco la pelicula obtenida en la etapa (3-1) soplando nitrégeno que contenia 1.000 ppm de
oxigeno a una velocidad de flujo de 3,3 m/s a 280°C durante 45 minutos utilizando un secador del tipo de
calentamiento de infrarrojo lejano que secaba la pelicula calentando directamente la pelicula mediante
calentamiento por infrarrojo lejano y se sopld simultaneamente nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno
calentado mediante un calentador de infrarrojo lejano. La pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de
200 pym, una transmitancia total de luz de un 89,8%, un Yl de 1,9 y una turbidez de un 0,74%, que presentd una
buena transparencia, y la proporcién residual de disolvente de la misma fue de un 0,5% en masa.

Ejemplo 2

[0074] Se obtuvo una pelicula de polimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque el gas
soplado sobre el material de moldeo “flow casting” en la etapa (2) del Ejemplo 1 se cambié a un gas con una
concentracion de oxigeno de un 15% en volumen y que contenia un 85% en volumen de nitrégeno. La pelicula de
poliimida obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor de 205 ym, una transmitancia total de luz de un 89,6%, un YI
de 2,0 y una turbidez de un 1,22%, que presentd una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de
la misma fue de un 5,1% en masa. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 200 ym,
una transmitancia total de luz de un 89,6%, un Yl de 2,0 y una turbidez de un 0,77%, que presenté una buena
transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,5% en masa.

Ejemplo 3

[0075] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en la etapa
(2) del Ejemplo 1, la velocidad de flujo del gas a 120°C soplado sobre el material de moldeo “flow casting” se cambio
a 13,2 m/s, y la velocidad de flujo del gas a 140°C soplado al mismo se cambi6 a 13,8 m/s. La pelicula de poliimida
obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor de 205 ym, una transmitancia total de luz de un 90,0%, un Yl de 2,1y
una turbidez de un 0,70%, que presentd una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma
fue de un 4,9% en masa. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 200 ym, una
transmitancia total de luz de un 90,0%, un Yl de 2,1 y un turbidez de un 0,30%, que presentd una buena
transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,5% en masa.

Ejemplo 4

[0076] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque el gas en la
etapa (3-1) del Ejemplo 1 se cambié a un gas con una concentracion de oxigeno de un 15% en volumen y una
concentracién de nitrégeno de 85% en volumen. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor
de 205 ym, una transmitancia total de luz de un 89,6%, un Yl de 2,7 y una turbidez de un 1,30%, que presenté una
buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 5,1% en masa. La pelicula de
poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 200 ym, una transmitancia total de luz de un 89,5%, un YI
de 2,88 y una turbidez de un 0,89%, que presenté una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente
de la misma fue de un 1,0% en masa.

Ejemplo 5

[0077] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque el gas en la
etapa (3-2) del Ejemplo 1 se cambié a un gas con una concentracion de oxigeno de un 2% en volumen y una
concentracion de nitrdgeno de un 98% en volumen. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un
espesor de 200 uym, una transmitancia total de luz de un 88,0%, un Y| de 2,5 y una turbidez de un 0,74%, que
presento una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,5% en masa.

Ejemplo 6

[0078] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en la etapa
(3-1) del Ejemplo 1, la pelicula autoportante se estiré biaxialmente de manera simultanea en la direccién de la
maquina 2,0 veces y en la direccion transversal 2,0 veces durante el paso de la pelicula a través del secador de
rame. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor de 60 uym, una transmitancia total de luz
de un 90,1%, un Yl de 1,2 y una turbidez de un 0,55%, que presentd una buena transparencia, y la proporcion
residual de disolvente de la misma fue de un 9,6% en masa. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia
un espesor de 50 ym, una transmitancia total de luz de un 90,1%, un Yl de 1,3 y una turbidez de un 0,50%, que
presentd una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,6% en masa.
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Ejemplo 7

[0079] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en la etapa
(3-1) del Ejemplo 1, la pelicula autoportante se estird biaxialmente de manera simultanea en la direccion de la
maquina 1,01 veces y en la direccién transversal 1,73 veces durante el paso de la pelicula a través del secador de
rame. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor de 120 ym, una transmitancia total de luz
de un 90,2%, un Yl de 1,5 y una turbidez de un 0,66%, que presentd una buena transparencia, y la proporcion
residual de disolvente de la misma fue de un 4,8% en masa. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia
un espesor de 115 pm, una transmitancia total de luz de un 90,0%, un Yl de 1,5 y una turbidez de un 0,47%, que
presento una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,5% en masa.

Ejemplo 8

[0080] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en la etapa
(3-2) del Ejemplo 1, la temperatura de secado y el periodo de tiempo de inyeccion del gas se cambié a 255°C
durante 10 minutos, 280°C durante 10 minutos y 290°C durante 10 minutos. La pelicula de poliimida obtenida en la
etapa (3-2) tenia un espesor de 200 ym, una transmitancia total de luz de un 89,6%, un Yl de 1,7 y una turbidez de
un 0,49%, que presentd una buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 1,0%
en masa.

Ejemplo Comparativo 1

[0081] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque el gas en la
etapa (3-1) del Ejemplo 1 se cambié a aire con una concentracion de oxigeno de un 21% en volumen. La pelicula de
poliimida obtenida en la etapa (3-1) tenia un espesor de 205 um, una transmitancia total de luz de un 80,3%, un YI
de 4,0 y una turbidez de un 2,5%, que presenté una reduccion de la transparencia, y la proporcion residual de
disolvente de la misma fue de un 4,9% en masa. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor
de 200 ym, una transmitancia total de luz de un 80,0%, un Yl de 5,0 y una turbidez de un 3,0%, que presentd
deterioro de la transparencia y la coloracion de la pelicula. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de
un 0,8% en masa.

Ejemplo Comparativo 2

[0082] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque el gas en la
etapa (3-2) del Ejemplo 1 se cambié a aire con una concentracion de oxigeno de un 21% en volumen. La pelicula de
poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 200 ym, una transmitancia total de luz de un 70%, un Y| de
77,0 y una turbidez de un 1,5%, que presentd deterioro en la transparencia y la coloraciéon de la pelicula. La
proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,7% en masa.

Ejemplo Comparativo 3

[0083] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en la etapa
(3-2) del Ejemplo 1, la temperatura de secado y el periodo de tiempo de inyeccion del gas se cambio a 455°C
durante 25 minutos. La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 200 um, una
transmitancia total de luz de un 69,3%, un YI de 93,2 y una turbidez de un 4,5%, que presentd deterioro en la
transparencia y la coloracién de la pelicula. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,3% en
masa.

Ejemplo Comparativo 4

[0084] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en el Ejemplo
1, la pelicula no se sometié a la etapa (3-1) y, en la etapa (3-2), la pelicula se secé a 280°C mientras se soplaba
nitrégeno con una concentracion de oxigeno de 1.000 ppm a una velocidad de flujo de 3,2 m/s. Sin embargo, la
pelicula se alargd en el secador del tipo de calentamiento por infrarrojo lejano y se rayé en la direccion de la
maquina para causar un fallo de aspecto.

Ejemplo Comparativo 5

[0085] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto porque en el Ejemplo
1, la pelicula no se sometié a la etapa (3-2). De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula tenia unas
dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se colocé en una camara de vacio, que se evacué con una bomba de vacio
para medir el grado de vacio alcanzado, pero no se alcanzé 1 torr (133 Pa) después de 30 minutos. Se encontré que
el disolvente residual se evaporaba gradualmente para evitar que aumentase el grado de vacio, fallando de ese
modo la deposicién en vacio.
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Ejemplo 9
[0086]

Etapa (1): La solucion de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 2 se extruyo
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se secé el material de moldeo “flow casting” durante 15 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90% en volumen de nitrégeno calentado a
110°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 6,4 m/s, y se secé adicionalmente
durante 15 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90%
en volumen de nitrégeno calentado a 160°C a una velocidad de flujo de 7,2 m/s, seguido de la liberacién de la
cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante con un espesor de 120 um. La pelicula
autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 91,5%, un YI de 2,16, una turbidez de un 0,99% y una
proporcion residual de disolvente de un 23,6% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar a través de un secador de rame, y
mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90% en volumen de
nitrégeno a 150°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 30 m/s, y sobre la
superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo de 20 m/s durante 30 segundos, a 190°C sobre la
superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 33 m/s, y sobre la superficie inferior de la pelicula a
una velocidad de flujo de 22 m/s durante 35 segundos, y adicionalmente a 250°C sobre la superficie superior de
la pelicula a una velocidad de flujo de 38 m/s y sobre la superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo
de 25 m/s durante 25 segundos, la pelicula se estiré biaxialmente de manera simultanea en la direccion de la
maquina 2,0 veces y en la direccion transversal 2,0 veces durante el paso de la pelicula a través del secador. La
pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 28 ym, una transmitancia total de luz de un 90,1%, un Yl de
1,2 y una turbidez de un 0,5%, que presentd una buena transparencia. La proporcion residual de disolvente de
la misma fue de un 6,5% en masa.

Etapa (3-2): La pelicula obtenida en la etapa (3-1) se secé soplando nitrégeno que contenia 1.000 ppm de
oxigeno a una velocidad de flujo de 3,3 m/s a 280°C durante 25 minutos utilizando un secador que secaba la
pelicula calentando directamente la pelicula mediante calentamiento por infrarrojo lejano y simultdneamente se
soplé nitrégeno caliente que contenia 1.000 ppm de oxigeno. La pelicula de poliimida finalmente obtenida tenia
un espesor de 25 ym, una transmitancia total de luz de un 90,1%, un Yl de 1,7 y una turbidez de un 0,5%, que
presentd buena transparencia, y la proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 1,2% en masa.

Ejemplo de Referencia 3

[0087] Se cargaron 7,39 g (18,0 moles) de 2,2-bis(4-(4-aminofenoxi)fenil)-propano (BAPP) y como disolvente
12,5 kg de y-butirolactona y 3,13 kg de N,N-dimetilacetamida en un reactor hecho de SUS316L con una capacidad
de 60| equipado con un termémetro, un agitador, un tubo de introduccion de nitrégeno y un condensador, y se
disolvieron entre si, lo que aumentd la temperatura a aproximadamente 70°C. Posteriormente, se afadieron al
mismo 4,04 kg (18,0 moles) de dianhidrido 1,2,4,5-ciclohexanotetracarboxilico sintetizado de la misma manera que
en el Ejemplo de Referencia 1 por divisién en una pluralidad de porciones durante 1 hora, y después de afadir al
mismo 91 g (0,9 moles) de trietilamina como catalizador de imidacion, se aumenté la temperatura a 180°C para
llevar a cabo la reaccion durante 6 horas mientras se separaba por destilacion y se recuperaba del agua producida.

[0088] Después de transcurrir 3 horas, se confirmé que el agua recuperada era 1,205 kg y se termind la destilacion
de agua, y a continuacion se afiadieron 27,96 kg de N,N-dimetilacetamida. Se enfrié la temperatura del contenido a
60°C, y se extrajeron 53,9 kg de una solucion de disolvente organico de una poliimida. La soluciéon de disolvente
organico de una poliimida resultante se recubrié sobre una placa de vidrio, y después de evaporar el disolvente por
calentamiento en una placa caliente a 90°C durante 1 hora, se liberé de la placa de vidrio la pelicula resultante para
proporcionar una pelicula autoportante. Se fij6 la pelicula autoportante a una plantilla de fijacion de acero inoxidable
y se calentd en un secador de vacio a 200°C durante 5 horas para evaporar adicionalmente el disolvente,
proporcionando de ese modo una pelicula flexible con un espesor de 100 ym. La medicién del espectro de IR de la
pelicula puso de manifiesto que se observaba la absorcion caracteristica de un anillo de imida & (C=0) =1 .772,
1.700 (cm™). La poliimida tenia una temperatura de transicion vitrea de 260°C.

Ejemplo 10
[0089]

Etapa (1): La solucién de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 3 se extruyd
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se sect el material de moldeo “flow casting” durante 30 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85% en volumen de nitrégeno calentado a
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110°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 4,3 m/s, y se sec6 adicionalmente
durante 30 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85%
en volumen de nitrégeno calentado a 130°C a una velocidad de flujo de 7,4 m/s, seguido de la liberacién de la
cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante que tenia una anchura de 630 mm y un
espesor de 126 um. La pelicula autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 89,8%, un Y| de 2,80,
una turbidez de un 1,10% y una proporcién residual de disolvente de un 18,0% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar horizontalmente a través de un
secador de rame, y mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85%
en volumen de nitrégeno a 140°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y
sobre la superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 3 minutos y 18 segundos, a
200°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior
de la pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 9 minutos y 24 segundos, y adicionalmente a 170°C
sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la
pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 1 minuto y 20 segundos, la pelicula se estiré biaxialmente
de manera simultanea en la direccion de la maquina 1,01 veces y en la direccion transversal 1,06 veces durante
el paso de la pelicula a través del secador. La pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 110 ym, una
transmitancia total de luz de un 89,8%, un YI| de 2,97 y una turbidez de un 1,17%, que presenté una buena
transparencia. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 7,1% en masa.

Etapa (3-2): La pelicula obtenida en la etapa (3-1) se cortaron 40 mm en ambos bordes de la misma con un
dispositivo de recorte, y se secd soplando nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno sobre las superficies
superior e inferior de la pelicula a una tasa de flujo de 3,2 m/s a 195°C durante 4,3 minutos, a una tasa de flujo
de 4,2 m/s a 205°C durante 6,4 minutos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 220°C durante 7,5 minutos, a una
velocidad de flujo de 4,2 m/s a 220°C durante 6,4 minutos, a una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 3,2
minutos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 230°C durante 7,5 minutos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 240°C
durante 6,4 minutos, y a una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 3,2 minutos, utilizando un secador que
secaba la pelicula calentando directamente la pelicula mediante calentamiento por infrarrojo lejano vy
simultaneamente se sopld nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno calentado mediante un calentador de
infrarrojo lejano.

La pelicula de poliimida obtenida en la etapa (3-2) tenia un espesor de 103 ym, una anchura de 550 mm, una
transmitancia total de luz de un 89,8%, un Yl de 3,12 y una turbidez de un 1,17%, que presenté una buena
transparencia, y tenia una buena planicidad. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 0,9% en
masa. De la pelicula resultante, se cortd un trozo de pelicula que tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y
se colocd en una camara de vacio, que se evacuo con una bomba de vacio para medir el grado de vacio alcanzado,
y el grado de vacio alcanzo 10 torr (133 x 10° Pa) en 30 minutos. Por consiguiente, se encontré que la pelicula era
capaz de depositarse en vacio.

Ejemplo Comparativo 6

[0090] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 10 excepto porque en el
Ejemplo 10, la pelicula no se sometio a la etapa (3-1). Sin embargo, en la etapa (3-2), la pelicula se alargoé en el
secador del tipo de calentamiento por infrarrojo lejano y se rayé en la direccion de la maquina para causar un fallo de
aspecto.

Ejemplo Comparativo 7

[0091] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 10 excepto porque en el
Ejemplo 10, la pelicula no se sometié a la etapa (3-2). De la pelicula resultante, se cortdé un trozo de pelicula que
tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se coloc6 en una camara de vacio, que se evacu6 con una bomba
de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, pero no se alcanzé 1 torr (133 Pa) después de 30 minutos. Se
encontréo que el disolvente residual se evaporaba gradualmente para evitar que aumentase el grado de vacio,
fallando de ese modo la deposicién en vacio.

Ejemplo 11
[0092]

Etapa (1): La solucioén de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 2 se extruyo
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se secé el material de moldeo “flow casting” durante 30 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85% en volumen de nitrégeno calentado a
120°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 6,6 m/s, y se secé adicionalmente
durante 30 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85%
en volumen de nitrégeno calentado a 130°C a una velocidad de flujo de 7,4 m/s, seguido de la liberacién de la
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cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante con un espesor de 130 ym y una anchura
de 630 mm. La pelicula autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 90,2%, un Y| (indice de amarillo)
de 1,74, una turbidez de un 1,10% y una proporcion residual de disolvente de un 20,0% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar horizontalmente a través de un
secador de rame, y mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 8% en volumen de oxigeno y un 92% en
volumen de nitrégeno a 160°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y
sobre la superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 30 segundos, a 170°C sobre
la superficie superior de la pelicula en una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la
pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 1 minuto y 10 segundos, y adicionalmente a 200°C sobre la
superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la pelicula a
una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 5 minutos y 22 segundos, la pelicula se estird biaxialmente de manera
simultanea en la direccion de la maquina 1,01 veces y en la direccién transversal 1,06 veces, y finalmente se
relajé 0,97 veces, durante el paso de la pelicula a través del secador, seguido de ser sacada del secador. La
pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 112 pm, una transmitancia total de luz de un 90,2%, un YI
de 1,80 y una turbidez de un 1,10%, que presentd una buena transparencia. La proporcion residual de
disolvente de la misma fue de un 5,9% en masa.

Etapa (3-2): La pelicula obtenida en la etapa (3-1) se cortaron 40 mm en ambos bordes de la misma con un
dispositivo de recorte, y se secd soplando nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno sobre las superficies
superior e inferior de la pelicula a una tasa de flujo de 3,2 m/s a 175°C durante 2 minutos y 9 segundos, a una
tasa de flujo de 4,2 m/s a 195°C durante 3 minutos y 12 segundos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 205°C
durante 3 minutos y 45 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 205°C durante 3 minutos y 12 segundos, a
una tasa de flujo de 3,5 m/s a 205°C durante 1 minuto y 36 segundos, a una tasa de flujo de 3,2 m/s a 205°C
durante 2 minutos y 9 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 220°C durante 3 minutos y 12 segundos, a una
tasa de flujo de 3,6 m/s a 240°C durante 3 minutos y 45 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 240°C
durante 3 minutos y 12 segundos, a una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 1 minuto y 36 segundos, a una
tasa de flujo de 3,2 m/s a 220°C durante 2 minutos y 9 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 260°C durante
3 minutos y 12 segundos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 280°C durante 3 minutos y 45 segundos, a una tasa
de flujo de 4,2 m/s a 280°C durante 3 minutos y 12 segundos, y a una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 1
minuto y 36 segundos, utilizando un secador que secaba la pelicula calentando directamente la pelicula
mediante calentamiento por infrarrojo lejano y simultaneamente se soplé nitrégeno que contenia 1.000 ppm de
oxigeno calentado mediante un calentador de infrarrojo lejano. La pelicula de poliimida finalmente obtenida
tenia un espesor de 103 uym, una anchura de 550 mm, una transmitancia total de luz de un 90,2%, un YI de 1,82
y una turbidez de un 1,10%, que presentd una buena transparencia, y tenia una buena planicidad. La proporcion
residual de disolvente de la misma fue de un 0,9% en masa.

De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula que tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se
colocd en una camara de vacio, que se evacud con una bomba de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, y
el grado de vacio alcanzé 10 torr (133 x 10° Pa) en 30 minutos. Por consiguiente, se encontré que la pelicula era
capaz de depositarse en vacio.

Ejemplo 12
[0093]

Etapa (1): La solucion de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 2 se extruyo
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se secé el material de moldeo “flow casting” durante 30 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85% en volumen de nitrégeno calentado a
120°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 6,6 m/s, y se seco adicionalmente
durante 30 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85%
en volumen de nitrégeno calentado a 130°C a una velocidad de flujo de 7,4 m/s, seguido de la liberacién de la
cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante con un espesor de 60 um y una anchura
de 630 mm. La pelicula autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 90,2%, un YI (indice de amarillo)
de 1,88, una turbidez de un 1,04% y una proporcion residual de disolvente de un 16,0% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar horizontalmente a través de un
secador de rame, y mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90%
en volumen de nitrdgeno a 160°C sobre la superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s y
sobre la superficie inferior de la pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 30 segundos, a 170°C sobre
la superficie superior de la pelicula en una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la
pelicula a una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 1 minuto y 10 segundos, y adicionalmente a 200°C sobre la
superficie superior de la pelicula a una velocidad de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la pelicula a
una velocidad de flujo de 9,9 m/s durante 5 minutos y 22 segundos, la pelicula se estir6 biaxialmente de manera
simultdnea en la direccién de la maquina 1,01 veces y en la direccion transversal 1,06 veces, y finalmente se
relajo 0,97 veces, durante el paso de la pelicula a través del secador, seguido de ser sacada del secador. La
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pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 112 ym, una transmitancia total de luz de un 90,2%, un Yl
de 1,80 y una turbidez de un 1,10%, que presentd una buena transparencia. La proporcion residual de
disolvente de la misma fue de un 4,9% en masa.

Etapa (3-2): La pelicula obtenida en la etapa (3-1) se cortaron 40 mm en ambos bordes de la misma con un
dispositivo de recorte, y se seco soplando nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno sobre las superficies
superior e inferior de la pelicula a una tasa de flujo de 3,2 m/s a 220°C durante 2 minutos y 9 segundos, a una
tasa de flujo de 4,2 m/s a 260°C durante 3 minutos y 12 segundos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 280°C
durante 3 minutos y 45 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 280°C durante 3 minutos y 12 segundos, y a
una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 1 minuto y 36 segundos, utilizando un secador que secaba
directamente la pelicula por calentamiento de la pelicula mediante calentamiento por infrarrojo lejano y
simultaneamente se sopld nitrégeno que contenia 1.000 ppm de oxigeno calentado mediante un calentador de
infrarrojo lejano. La pelicula de poliimida finalmente obtenida tenia un espesor de 103 ym, una anchura de
550 mm, una transmitancia total de luz de un 90,2%, un YI de 1,82 y una turbidez de un 1,10%, que presenté
una buena transparencia, y tenia una buena planicidad. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de
un 0,7% en masa.

De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula que tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se
colocd en una camara de vacio, que se evacud con una bomba de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, y
el grado de vacio alcanzé 10° torr (133 x 10° Pa) en 30 minutos. Por consiguiente, se encontrd que la pelicula era
capaz de depositarse en vacio.

Ejemplo Comparativo 8

[0094] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 11 excepto porque en el
Ejemplo 11, la pelicula no se sometié a la etapa (3-2). De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula que
tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se coloc6 en una camara de vacio, que se evacud con una bomba
de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, pero no se alcanzé 1 torr (133 Pa) después de 30 minutos. Se
encontré6 que el disolvente residual se evaporaba gradualmente para evitar que aumentase el grado de vacio,
fallando de ese modo la deposicién en vacio.

Ejemplo Comparativo 9

[0095] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 11 excepto porque en el
Ejemplo 11, la pelicula no se sometié a la etapa (3-1), y en la etapa (3-2), se seco la pelicula a 280°C mientras se
soplaba nitrégeno con una concentracién de oxigeno de 300 ppm a una velocidad de flujo de 3,3 m/s. Sin embargo,
la pelicula se alargd en el secador del tipo de calentamiento por infrarrojo lejano y se rayd en la direcciéon de la
maquina para causar un fallo de aspecto.

Ejemplo Comparativo 10

[0096] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 12 excepto porque en el
Ejemplo 12, la pelicula no se sometié a la etapa (3-2). De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula que
tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se coloc6 en una camara de vacio, que se evacué con una bomba
de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, pero no se alcanzé 1 torr (133 Pa) después de 30 minutos. Se
encontré6 que el disolvente residual se evaporaba gradualmente para evitar que aumentase el grado de vacio,
fallando de ese modo la deposicién en vacio.

Ejemplo Comparativo 11

[0097] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 11 excepto porque en el
Ejemplo 12, la pelicula no se someti6 a la etapa (3-1), y en la etapa (3-2), la pelicula se secé a 240°C mientras se
soplaba nitrégeno con una concentracioén de oxigeno de 300 ppm a una velocidad de flujo de 3,3 m/s. Sin embargo,
la pelicula se alargd en el secador del tipo de calentamiento por infrarrojo lejano y se rayd en la direcciéon de la
maquina para causar un fallo de aspecto.

Ejemplo 13
[0098]

Etapa (1): La solucion de disolvente organico de la poliimida obtenida en el Ejemplo de Referencia 3 se extruyo
de una matriz en T con una bomba dosificadora en una cantidad prescrita y se sometié a moldeo “flow casting”
en una cinta giratoria de acero inoxidable.

Etapa (2): Posteriormente, se secé el material de moldeo “flow casting” durante 50 minutos mientras se soplaba
un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85% en volumen de nitrégeno calentado a
110°C sobre el material de moldeo “flow casting” a una velocidad de flujo de 4,3 m/s, y se sec6 adicionalmente
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durante 50 minutos mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 15% en volumen de oxigeno y un 85%
en volumen de nitrégeno calentado a 140°C a una velocidad de flujo de 9,4 m/s, seguido de la liberacién de la
cinta de acero inoxidable, para proporcionar una pelicula autoportante que tenia una anchura de 630 mm y un
espesor de 242 um. La pelicula autoportante tenia una transmitancia total de luz de un 89,5%, un Y| de 2,81,
una turbidez de un 1,14% y una proporcién residual de disolvente de un 20,0% en masa.

Etapa (3-1): La pelicula autoportante obtenida en la etapa (2) se hizo pasar horizontalmente a través de un
secador de rame, y mientras se soplaba un gas mixto que contenia un 10% en volumen de oxigeno y un 90%
en volumen de nitrégeno a 140°C sobre la superficie superior de la pelicula a una tasa de flujo de 15 m/s, y
sobre la superficie inferior de la pelicula a una tasa de flujo de 9,9 m/s durante 4 minutos y 57 segundos, a
200°C sobre la superficie superior de la pelicula a una tasa de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la
pelicula a una tasa de flujo de 9,9 m/s durante 14 minutos y 6 segundos, y adicionalmente a 170°C sobre la
superficie superior de la pelicula a una tasa de flujo de 15 m/s, y sobre la superficie inferior de la pelicula a una
tasa de flujo de 9,9 m/s durante 2 minutos, la pelicula se estird biaxialmente de manera simultanea en la
direccién de la maquina 1,01 veces y en la direccién transversal 1,06 veces durante el paso de la pelicula a
través del secador. La pelicula de poliimida resultante tenia un espesor de 216 pym, una transmitancia total de
luz de un 89,5%, un Yl de 2,90 y una turbidez de un 1,17%, que presenté una buena transparencia. La
proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 5,8% en masa.

Etapa (3-2): La pelicula obtenida en la etapa (3-1) se cortaron 40 mm en ambos bordes de la misma con un
dispositivo de recorte, y se secd soplando nitrégeno que contenia 200 ppm de oxigeno sobre las superficies
superior e inferior de la pelicula a una tasa de flujo de 3,2 m/s a 195°C durante 6 minutos y 27 segundos, a una
tasa de flujo de 4,2 m/s a 205°C durante 9 minutos y 36 segundos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 220°C
durante 11 minutos y 15 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 220°C durante 9 minutos y 36 segundos, a
una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 4 minutos y 48 segundos, a una tasa de flujo de 3,6 m/s a 230°C
durante 11 minutos y 15 segundos, a una tasa de flujo de 4,2 m/s a 240°C durante 9 minutos y 36 segundos, y a
una tasa de flujo de 3,5 m/s a 220°C durante 4 minutos y 48 segundos, utilizando un secador que secaba la
pelicula calentando directamente la pelicula mediante calentamiento por infrarrojo lejano y simultaneamente se
soplé nitrégeno que contenia 200 ppm de oxigeno calentado mediante un calentador de infrarrojo lejano. La
pelicula de poliimida finalmente obtenida tenia un espesor de 202 ym, una anchura de 550 mm, una
transmitancia total de luz de un 89,5%, un YI de 3,02 y una turbidez de un 1,17%, que presentd una buena
transparencia, y tenia una buena planicidad. La proporcion residual de disolvente de la misma fue de un 1,3%
en masa.

De la pelicula resultante, se corté un trozo de pelicula que tenia unas dimensiones de 150 mm x 150 mm, y se
colocd en una camara de vacio, que se evacud con una bomba de vacio para medir el grado de vacio alcanzado, y
el grado de vacio alcanzé 10° torr (133 x 10° Pa) en 30 minutos. Por consiguiente, se encontrd que la pelicula era
capaz de depositarse en vacio.

Ejemplo Comparativo 12

[0099] se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 13, excepto porque el aire se
utilizé en la etapa (3-1) del Ejemplo 13. Sin embargo, la pelicula obtenida en la etapa (3-1) tenia una transmitancia
total de luz de un 78,5%, un Y| de 4,77 y una turbidez de un 1,20%, que presenté amarilleo considerable.

Ejemplo Comparativo 13

[0100] Se obtuvo una pelicula de poliimida de la misma manera que en el Ejemplo 13, excepto porque en la etapa
(3-2) del Ejemplo 13 se utilizé un gas mixto que contenia un 7% en volumen de oxigeno y un 93% en volumen de
nitrégeno. Sin embargo, la pelicula obtenida en la etapa (3-2) tenia una transmitancia total de luz de un 84,5%, un Y|
de 3,62 y una turbidez de un 1,17%, que presenté amarilleo de la pelicula.

[Susceptibilidad de aplicacion industrial]

[0101] La pelicula de resina transparente incolora obtenida en la presente invencion tiene una transparencia
incolora considerablemente alta y presenta una excelente resistencia al calor y planicidad, y la pelicula se puede
utilizar de manera efectiva como un substrato transparente, un sustrato de transistor de pelicula delgada y un
sustrato de circuito impreso flexible de un dispositivo de visualizacion de cristal liquido y un dispositivo de
visualizacion EL organico, y similares.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora mediante un procedimiento de
moldeo “flow casting” de una solucion que comprende: el moldeo “flow casting” de una solucidon de disolvente
organico de un acido poliamico o una poliimida sobre un soporte; y el secado, comprendiendo el procedimiento por
lo menos la etapa (1), etapa (2) y etapa (3) siguientes en el orden indicado:

(1) un etapa de moldeo “flow casting” de una solucion de disolvente organico de un acido poliamico o poliimida
sobre un soporte,

(2) una etapa de evaporacion del disolvente organico mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno de
entre un 0,001 y un 15% en volumen a una temperatura de entre 100 y 170°C sobre el material de moldeo “flow
casting”, y la liberacion del soporte como una pelicula autoportante, y

(3) una etapa de realizacion de la etapa (3-1) y la etapa (3-2) siguientes en el orden indicado:

(3-1) una etapa de reduccién de la proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante
mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 15% en volumen a una
temperatura de entre 100 y 250°C sobre la pelicula utilizando por lo menos un secador del tipo de soplado
de un gas caliente, y

(3-2) una etapa de reduccién de la proporcion residual del disolvente organico en la pelicula autoportante
mientras se sopla un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 5% en volumen a una
temperatura de entre 150 y 400°C sobre la pelicula utilizando por lo menos un secador del tipo de soplado
de un gas caliente.

2. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacién 1,
en el que la poliimida es una poliimida que tiene una unidad repetitiva representada por la siguiente féormula general
(), y el acido poliamico es un acido poliamico que tiene una unidad repetitiva representada por la siguiente formula

general (I'):

2 0

C\R/ N—®—N (n
NS

C Cc

I 1]

(o] o

o] (0]

i A
S o (1)

SN H H

HOOC COOH

en las que en las férmulas, R representa un grupo hidrocarburo alifatico tetravalente o un grupo hidrocarburo
aliciclico tetravalente, teniendo cada uno de 4 a 39 atomos de carbono, y el simbolo @ representa un grupo
hidrocarburo alifatico divalente, un grupo hidrocarburo aliciclico divalente, un grupo hidrocarburo aromatico divalente
0 un grupo divalente que contiene una combinacion de estos grupos, cada uno de los cuales teniendo de 2 a 39
atomos de carbono, y pueden contener como grupo de unién por lo menos un grupo seleccionado del grupo que
consiste en -O-, -SO,-, -CO-, -CHa-, -C(CHj3)2-, -OSi(CHs3)z-, -C2H4O- y -S-.

3. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacion 1 6
2, en el que el disolvente organico es por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en
N-metil-2-pirrolidona, N,N-dimetilacetamida, y-butirolactona, dimetilsulféxido, hexametilfosforamida, tetrahidrotiofeno
1,1-dioxido  (sulfolano, tetrametilensulfona), p-clorofenol, m-cresol, 2-cloro-4-hidroxitolueno, 1,3-dioxolano,
ciclohexanona, ciclopentanona, 1,4-dioxano, e-caprolactama, diclorometano y cloroformo.

4. Procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 3, en el que en la etapa (3-1), se utiliza un gas que tiene una temperatura entre 1 y 100°C
superior a la temperatura de un gas utilizado finalmente en la etapa (2).

5. Procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 4, en el que en la etapa (3-2), se utiliza un gas que tiene una temperatura entre 1 y 100°C
superior a la temperatura de un gas utilizado finalmente en la etapa (3-1).
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6. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 5, en el que el secador utilizado en la etapa (3-1) es un secador de rame, el secador utilizado en
la etapa (3-2) es un secador de un sistema de calentamiento por infrarrojo lejano.

7. Procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacién 6,
en el que en la etapa (3-1), la pelicula se estira, simultdneamente con el secado, entre 1,01 y 6 veces en la direccién
de la maquina y/o en la direccién transversal.

8. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 7, en el que en la etapa (2), una velocidad de flujo del gas soplado sobre el material de moldeo
“flow-casting” es de 1 a 36 m/s.

9. Procedimiento de produccién de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 8, en el que en la etapa (3-1), las velocidades de flujo del gas soplado sobre una superficie
superior y una superficie inferior de la pelicula autoportante son cada uno de 0,1 a 44 m/s.

10. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacion 9,
en el que en la etapa (3-1), una velocidad de flujo del gas soplado sobre una superficie inferior de la pelicula
autoportante es de 0,3 a 1,1 veces una velocidad de flujo del gas soplado sobre una superficie superior de la
pelicula.

11. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 10, en el que en la etapa (3-2), las velocidades de flujo del gas soplado sobre una superficie
superior y una superficie inferior de la pelicula autoportante son cada uno de 0,1 a 44 m/s.

12. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 11, en el que el soporte comprende acero inoxidable.

13. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 12, en el que la proporcion residual del disolvente organico de la pelicula autoportante es 30%
en masa de menos después terminar la etapa (2), igual o inferior a un 15% en masa después terminar la etapa (3-1),
e igual o inferior a un 3% en masa después terminar la etapa (3-2).

14. Procedimiento de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 a 13, en el que la pelicula de resina transparente incolora resultante tiene una transmitancia total
de luz igual o superior a un 88%, un YI (indice de amarillo) igual o inferior a 3 y una turbidez “haze” igual o inferior a
un 1,5.

15. Aparato de produccién de una pelicula de resina transparente incolora que tiene una transmitancia total de luz
igual o superior a un 88%, un YI (indice de amarillo) igual o inferior a 3 y una turbidez “haze” igual o inferior a un 1,5,
mediante un procedimiento de moldeo “flow casting”, comprendiendo el aparato:

un dispositivo formador de pelicula que sopla un gas con un contenido de oxigeno de entre un 0,001 y un 15%
en volumen a una temperatura de entre 100 y 170°C sobre una solucion de disolvente organico de un acido
poliamico o una poliimida que se ha sometido a moldeo “flow casting” sobre un soporte, proporcionando de ese
modo una pelicula autoportante,

un dispositivo que libera la pelicula autoportante del soporte,

un secador del tipo de soplado de un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 15% en volumen a
una temperatura de entre 100 y 250°C, y

un secador del tipo de soplado de un gas con un contenido de oxigeno igual o inferior a un 5% en volumen a
una temperatura de entre 150 y 400°C.

16. Aparato de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacion 15, en el
que por lo menos uno de los secadores es un secador que tiene una funcién de estiramiento biaxial.

17. Aparato de produccion de una pelicula de resina transparente incolora de acuerdo con la reivindicacion 15 6 16,

en el que por lo menos uno de los secadores es un secador que tiene dos o0 mas zonas de temperatura diferentes
del gas soplado.
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION
Esta lista de referencias citadas por el solicitante es Ginicamente para la comodidad del lector. No forma parte del

documento de la patente europea. A pesar del cuidado tenido en la recopilacién de las referencias, no se pueden
excluir errores u omisiones y la EPO niega toda responsabilidad en este sentido.

Documentos de patentes citados en la descripciéon
* US 3639343 A [0007] * US 20040063898 A [0007]

* JP 8143666 A [0007] * US 20060105185 A [0007]
* JP 8225645 A [0007]
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