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前 言
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聚酰亚胺薄膜制备方法

1 范围

本文件规定了聚酰亚胺（PI）薄膜制备的基本要求、制备流程、技术要求、质量控制、过程记录。

本文件适用于以二酐类、二胺类为主要单体，采用溶液法制备的聚酰亚胺薄膜，其他制备方法可参

照执行。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 511 石油和石油产品及添加剂机械杂质测定法

GB/T 1036 塑料-30℃～30℃线膨胀系数的测定 石英膨胀计法

GB/T 1040.3 塑料 拉伸性能的测定 第3部分：薄膜和薄片的试验条件

GB/T 1408.1 绝缘材料 电气强度试验方法 第1部分：工频下试验

GB/T 1409 测量电气绝缘材料在工频、音频、高频（包括米波波长在内）下电容率和介质损耗因数

的推荐方法

GB/T 6672 塑料薄膜和薄片厚度测定 机械测量法

GB/T 10668 工业乙酸酐

GB/T 12027 塑料 薄膜和薄片 加热尺寸变化率试验方法

GB/T 13542.6 电气绝缘用薄膜 第6部分：电气绝缘用聚酰亚胺薄膜

GB/T 27563 工业用N-甲基-2-吡咯烷酮

GB/T 31838.2 固体绝缘材料 介电和电阻特性 第2部分：电阻特性（DC方法） 体积电阻和体积电

阻率

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

聚酰胺酸 polyamic acid（PAA）

二酐类与二胺类单体在极性溶剂中低温聚合生成可溶性前驱体，是制备聚酰亚胺薄膜的中间产物。

3.2

亚胺化 imine formation

聚酰胺酸通过加热或化学方式脱水闭环，形成酰亚胺环结构，转化为不溶聚酰亚胺的过程。

3.3

特性黏度 intrinsic viscosity

表征聚酰胺酸分子量大小的关键指标，直接影响最终薄膜的力学性能。

4 基本要求
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4.1 环境要求

聚酰亚胺薄膜制备的环境条件应符合下列规定：

a）聚合车间：环境相对湿度≤45%，温度控制在25 ℃～30 ℃，避免粉尘污染，空气中颗粒物浓度

≤0.5 mg/m
3
；

b）成膜及亚胺化车间：环境洁净度达到10万级，通风良好，尾气排放符合国家工业废气排放标准；

c）检测车间：温度（23±2） ℃，相对湿度（50±5）%，无电磁干扰及振动影响。

4.2 设备要求

制备聚酰亚胺薄膜的设备应符合下列规定：

a）聚合反应釜：应具备温控（精度±1 ℃）、搅拌（转速可调范围200 r/min～300 r/min）、氮

气保护及真空脱气功能，密封性能良好，无溶剂泄漏；

b）流延机：基带（不锈钢带或PI基带）表面粗糙度Ra≤0.1 μm，运行速度稳定（1 m/min～5 m/min，

精度±0.1 m/min），刮刀间隙可调（精度±0.01 mm）；

c）亚胺化炉：具备阶梯式升温功能，温度范围80 ℃～400 ℃，升温速率可调（5 ℃/min～10 ℃

/min），温度均匀性±5 ℃，配备热风循环及尾气处理系统；

d）检测设备：厚度测量仪精度≥0.001 mm，拉伸试验机力值精度±1%，介电强度测试仪符合GB/T

1408.1要求，均应定期校准，校准周期不超过1年。

4.3 原材料要求

核心原材料质量应符合表1规定，进场时需附供应商检验报告，每批次抽样检验，合格后方可使用。

表1 原材料要求

类别 具体材料 关键指标要求 检验依据

单体原料
均苯四甲酸二酐（PMDA） 纯度≥99.5%，含水量≤0.1%，无机械杂质 GB/T 511

4.4'-二氨基二苯醚（ODA） 纯度≥99.5%，熔点稳定，无氧化变质 供应商内控标准

辅助原料
N-甲基吡咯烷酮（NMP） 纯度≥99.8%，含水量≤0.05% GB/T 27563

乙酸酐（脱水剂） 纯度≥99%，与溶剂相容性良好 GB/T 10668

功能性添加剂 氧化铝纳米颗粒 粒径50～200 nm，分散性好，与PI相容性佳 供应商内控标准

4.4 人员要求

人员应符合下列规定：

a）操作人员应经专业培训合格后上岗，熟悉操作规程、设备性能及安全注意事项，掌握关键参数

的调控方法；

b）检验人员应具备相应的检测资质，熟练掌握试验方法及仪器设备的使用、校准流程，确保检测

数据准确可靠；

c）技术人员应定期对生产过程进行监控，及时处理生产中发生的异常，每月至少开展1次异常处理

情况总结。

5 制备流程

5.1 制备流程

聚酰亚胺薄膜制备系统由以下各阶段组成，通用阶段如图1所示。
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图1 聚酰亚胺薄膜制备阶段图

5.2 制备流程各阶段说明

各阶段说明应符合表2的要求。

表2 各阶段说明

阶段 功能描述

原材料

预处理

主要功能为溶剂脱水（NMP含水量≤0.05%以下）、单体提纯及干燥，配备真空干燥箱、精密过滤装置，

防止单体水解及杂质引入

PAA合成
由聚合反应釜、温控装置、氮气保护装置组成，功能为在惰性气体（氧气含量≤0.1%）保护下，控制低

温环境使二酐与二胺按比例聚合，生成特性黏度合格的PAA溶液，同时通过搅拌确保反应均匀

PAA溶液过滤

与脱泡

包含1～5 μm精度聚丙烯滤膜过滤装置和真空脱泡罐，功能为去除PAA溶液中的机械杂质和气泡，避免

成品薄膜出现针孔、气泡缺陷，脱泡罐真空度控制在～0.095 MPa

流延成膜
由流延机、储料槽、刮刀及基带组成，功能为将脱泡后的PAA溶液均匀涂覆在基带上，通过调节刮刀间

隙和基带速度，控制湿膜厚度，确保湿膜表面平整、厚度均匀

干燥与热亚

胺化

由多段式干燥烘箱和亚胺化炉组成，干燥烘箱实现梯度升温预脱溶剂，亚胺化炉通过阶梯式升温完成PAA

脱水环化，赋予薄膜耐高温、高强度性能，同时配备尾气处理装置净化挥发物

后处理

（拉伸）

包含双向拉伸装置，功能为通过定向拉伸使薄膜分子链沿纵、横向取向，从而提升力学强度和尺寸稳定

性能

后处理

（冷却）

由冷却辊组、风冷系统等组成，拉伸后需立即进入冷却阶段，功能是通过快速均匀降温“锁定”分子链

的取向结构，使薄膜性能和尺寸稳定

后处理（切边

/分卷）
包含切边机、分卷机，切除边缘不规则部分，分卷为标准尺寸膜卷，控制分卷张力避免薄膜褶皱

质量检测
配备全套性能检测设备，功能为对成品薄膜进行全项指标检测，合格产品按规格入库存储，存储环境需

干燥、阴凉，避免阳光直射

6 技术要求

6.1 过程技术要求

制备过程中关键参数应符合表3规定。

表3 过程技术要求

阶段 关键参数 控制范围 允许偏差 监控频率

原料预处理

溶剂（NMP）含水量 ≤0.05% ≤0.01% 每批次1次

单体干燥温度 80 ℃～120 ℃ ±5 ℃ 连续监控

单体干燥时间 4 h～8 h ±0.5 h 每批次1次

过滤精度 ≤1 μm —— 每批次1次

溶液聚合

反应温度
30 ℃～40 ℃（二酐投料）；

50 ℃～60 ℃（熟化）
±1 ℃ 连续监控

搅拌转速 200 r/min～300 r/min ±10 r/min 每30min记录1次

单体摩尔比（二胺：二酐） 1:1 ±0.02 每批次1次

PAA特性黏度 1.5 dL/g～3.0 dL/g ±0.2 dL/g 每批次1次

PAA溶液过滤

与脱泡

过滤精度 1 μm～5 μm —— 连续监控

脱泡罐真空度 ～0.095 MPa ±0.005 MPa 每批次1次
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脱泡时间 30 min～60 min ±5 min 连续监控

流延成膜
基带速度 1 m/min～5 m/min ±0.1 m/min 连续监控

湿膜厚度 目标干膜厚度的5～10倍 ±5% 每10min检测1次

干燥与热亚

胺化

干燥段梯度温度 80 ℃～150 ℃（分段升温） ±5 ℃ 连续监控

热亚胺化升温速率 5 ℃/min～10 ℃/min ±1 ℃/min 连续监控

高温段温度 350 ℃～400 ℃ ±5 ℃ 连续监控

亚胺化度 ≥95% ±2% 每批次1次

高温保温时间 30 min～60 min ±5 min 每批次1次

后处理

（拉伸）

拉伸倍数（纵/横向） 1.2～1.5倍 ±0.05倍 每30min检测1次

拉伸温度 150 ℃～200 ℃ ±5 ℃ 连续监控

拉伸速率 1 50%/min～100%/min ±10%/min 每30min记录1次

后处理（冷却

定型）

冷却温度 40 ℃～60 ℃ ±5 ℃ 连续监控

冷却时间 10 min～20 min ±2 min 每批次1次

后处理（切边

/分卷）

分卷张力 50 N～100 N ±10 N 每30min记录1次

分卷宽度 标准尺寸（如500mm.1000mm等） ±2 mm 每卷检测1次

边缘切割精度 ≤1 mm —— 每批次1次

6.2 成品性能要求

聚酰亚胺薄膜成品性能应符合表4规定，适用于电气绝缘及通用领域。

表4 聚酰亚胺薄膜成品性能要求

性能项目 单位 指标要求 执行标准

厚度及公差 μm
12～175，公差±5%（厚度＜2 μm）；

±3%（厚度≥25 μm）
GB/T 6672

拉伸强度（纵/横向） MPa ≥150 GB/T 1040.3

断裂伸长率（纵/横向） % ≥40 GB/T 1040.3

电气强度 kV/mm ≥100 GB/T 1408.1

体积电阻率 Ω·m ≥1×10
15

GB/T 31838.2

相对电容率（1MHz） — 3.0～3.5 GB/T 1409

介质损耗因数（1MHz） — ≤0.01 GB/T 1409

热收缩率（200℃×1h，纵/横向） % ≤1.0 GB/T 12027

线性膨胀系数（20～400℃） ×10
-6
/℃ 15～25 GB/T 1036

耐热温度指数 ℃ ≥220 GB/T 13542.6

7 质量控制

7.1 过程质量控制

过程质量控制应按照以下内容进行：

a）原材料控制：每批次原材料进场后，按表1指标抽样检验，不合格原材料严禁入库，存储过程中

做好防潮、防氧化措施，存储期不超过6个月。

b）聚合过程控制：实时监控反应温度、搅拌转速，每批次检测PAA特性黏度，粘度超出范围时，可

通过补加单体或溶剂调整，调整后需重新检测。

c）成膜过程控制：定期检查基带表面平整度，每10 min检测1次湿膜厚度，发现偏差及时调整刮刀

间隙或基带速度；干燥烘箱温度需均匀，避免局部过热导致湿膜开裂。

d）亚胺化过程控制：严格执行阶梯式升温功能，监控升温速率及各阶段温度，每批次检测亚胺化

度，未达标的薄膜需重新进入亚胺化炉补处理。

7.2 成品质量控制

成品质量控制应符合下列规定：

a）抽样规则：每批次成品随机抽取3卷，每卷截取3个试样，分别进行外观、尺寸及性能检测。
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b）外观检验：薄膜表面应平整、光滑，无针孔、气泡、划痕、杂质等缺陷，边缘整齐，无裂口，

每平方米缺陷数≤2个。

c）合格判定：所有检测指标均符合表3要求时，判定该批次合格；若有1项指标不合格，加倍抽样

复检，复检仍不合格则判定该批次不合格，需返工或报废。

d）不合格处理：不合格薄膜需标识隔离，并分析原因，制定整改措施后返工，返工后需重新检测，

合格后方可入库。

8 过程记录

生产过程中应如实记录以下内容，确保全程可追溯：

a）原材料记录：包括原材料名称、规格、供应商、批次号、进场日期、检验结果及检验人员；

b）数据记录：按表3要求，记录各阶段关键参数（温度、转速、压力、时间、粘度等），包括调整

情况及调整原因；

c）设备运行记录：记录设备开机时间、运行状态、维护保养情况、故障及处理结果，包括校准日

期及校准结果；

d）质量检测记录：记录过程检验及成品检验的所有数据、试样信息、检测仪器、检测人员及检测

日期；

e）不合格品记录：记录不合格品批次、数量、不合格项目、原因分析、处理措施及处理结果。

_________________________________


	前  言
	1　范围
	2　规范性引用文件
	3　术语和定义
	3.1　
	聚酰胺酸 polyamic acid（PAA）
	3.2　
	亚胺化 imine formation
	3.3　
	特性黏度 intrinsic viscosity

	4　基本要求
	4.1　环境要求
	4.2　设备要求
	4.3　原材料要求
	4.4　人员要求

	5　制备流程
	5.1　制备流程
	5.2　制备流程各阶段说明

	6　技术要求
	6.1　过程技术要求
	6.2　成品性能要求

	7　质量控制
	7.1　过程质量控制
	7.2　成品质量控制

	8　过程记录

