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ANWEISUNGEN AN DIE BEWERBER

Gehen Sie bitte davon aus, daB Sie von Ihrem Mandanten das beigefiug-
te Schreiben erhalten haben mit der Beschreibung einer Erfindung,
fir die er ein europadisches Patent haben méchte, sowie mit Bezugnah-
men auf den Ihrem Mandanten bekannten, einschldgigen Stand der Tech-
nik.

Setzen Sie bitte die in der Prifungsaufgabe genannten Tatsachen als
gegeben voraus und gehen Sie bei der Beantwortung von diesen Angaben
aus. Ob und inwieweit Sie diese Angaben verwenden, bleibt Ihnen
selbst uUberlassen.

Sie sollten besondere Kenntnisse, die Sie méglicherweise iber den
Gegenstand der Erfindung besitzen, nicht einsetzen, sondern davon
ausgehen, daB der angegebene Stand der Technik tatsidchlich vollstan-
dig ist.

Ihre Aufgabe besteht darin, einen unabhangigen Anspruch oder
unabhédngige Anspriiche abzufassen, die dem Anmelder den
groftméglichen Schutzumfang bieten und dabei gute Aussichten haben,
vor dem EPA zu bestehen; bei der Abfassung sind das Erfordernis der
erfinderischen Tatigkeit gegeniiber dem angegebenen Stand der
Technik, die Vorschriften des Ubereinkommens hinsichtlich der Form
der Anspriche, die sonstigen Erfordernisse des Ubereinkommens sowie
die Empfehlungen in den Richtlinien fir die Prifung im EPA zu
berucksichtigen. Die Anzahl der abhangigen Anspriche sollte sich in
vertretbaren Grenzen halten; diese Anspriiche sollten so abgefaft
sein, daB Sie fur den Fall, daB der unabhiangige Anspruch oder die
unabhangigen Anspriiche nicht gewdhrbar sind, darauf zurickgreifen

koénnten.

Sie sollen auch eine Einleitung ausarbeiten, das heiBt denjenigen
Teil der Beschreibung, der vor den Beispielen oder vor der
Erlauterung der Zeichnungen steht. Die Einleitung sollte mit einer
geeigneten Bezeichnung beginnen und so abgefaBt sein, daB alle
Anéprﬁche ausreichend gestiitzt werden. So sollten Sie insbesondere
erwagen, ob es ratsam ist, vorteilhafte Wirkungen der Erfindung in

die Einleitung aufzunehmen.
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Sie sollen Anspriche und Beschreibungseinleitung nur fur eine
europdische Patentanmeldung abfassen. Falls Sie der Ansicht sind,
daB einige dieser Anspriche aufgrund der Vorschriften des
Ubereinkommens hinsichtlich der Einheitlichkeit in der Praxis den
Gegenstand einer getrennten Patentanmeldung bilden miBten, sollten
Sie dies getrennt angeben, ohne jedoch diesbeziiglich zusatzliche
Ausarbeitungen zu machen.

Zusatzlich zu Ihrer ausgearbeiteten Lésung kénnen Sie - dies ist
jedoch nicht obligatorisch - auf einem gesonderten Blatt die Grunde
fir die gewahlte Form der Lésung angeben, z. B. warum Sie sich fir
eine bestimmte Anspruchsform, ein bestimmtes Merkmal fir einen unab
hangigen Anspruch oder einen bestimmten Teil des Stands der Technik
als Ausgangspunkt entschieden haben oder warum Sie einen bestimmten
Stand der Technik nicht erwahnt bzw. vorgezogen haben. Derartige An
gaben sollten jedoch kurz sein.

Es wird davon ausgegangen, daB Sie die Prifungsaufgabe in der Spra-
che studiert haben, in der Sie Ihre Arbeit abgefaBt haben. Sollte
dies nicht zutreffen, so geben Sie bitte auf der ersten Seite Ihrer
Arbeit an, in welcher Sprache Sie die Priifungsaufgabe studiert ha-
ben. Dies ist immer von Bewerbern anzugeben, die - nach Stellung
eines entsprechenden Antrags in der Anmeldung zur Prufung - ihre
Arbeit in einer anderen Sprache als Deutsch, Englisch oder Franzo-
sisch anfertigen.
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Schreiben des Mandanten

Wir bitten Sie, in unserem Namen eine europaische Patentanmeldung
fur den im folgenden beschriebenen Gegenstand einzureichen. Bei
der Erstellung der Anmeldung soll der aus den zwei als Anlage
beigefugten Druckschriften bekannte Stand der Technik beriick-
sichtigt werden. Der Inhalt dieser Druckschriften kommt, soweit
wir wissen, dem Gegenstand der Erfindung am nachsten.

Wir beschaftigen uns mit der Herstellung von Gegenstdnden, insbe-

sondere von Filmen oder Folien aus Polyimiden.

Uns interessieren vor allem die duromeren vernetzten Polyimide,
in denen zwei Imidgruppen mit einem oder mehreren Benzolkernen
verknipft sind. Diese Polyimide weisen beispielsweise die folgen-
den wiederkehrenden Strukturelemente auf:
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worin R ein vierwertiger aromatischer Rest mit wenigstens einem
benzoiden Ring und R, ein zweiwertiger, wenigstens einen Benzol-

ring umfassender organischer Rest ist.

Polyimide werden grundsdtzlich dadurch hergestellt, da man
Dianhydride mit Diaminen reagieren laB8t und die so erhaltenen
Polyamidsauren unter Wasserabspaltung und Cyclisierung in

Polyimide uberfuhrt.
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Aus diesen Polyimiden hergestellte Gegenstande besitzen ausge-
zeichnete physikalische und chemische Eigenschaften. Sie weisen
eine groBe Festigkeit und Warmebestandigkeit auf und sind des
weiteren gut bestdndig gegen den Angriff vieler Chemikalien.

Wegen der den Polyimiden eigenen groBen Festigkeit ist es jedoch
schwer, Formkérper daraus herzustellen. Man ist daher dazu uber-
gegangen, Formkérper aus dem bei der Herstellung erhaltenen
Zwischenprodukt aus Polyamidsduren zu bilden und erst dann durch
Erhitzen der Polyamidsdure auf die notwendige Temperatur die
Umwandlung in die Polyimide zu bewirken.

Eine sorgfaltige Temperaturkontrolle ist aber nétig, um zu
vermeiden, daB bei der Umwandlung des Polyamids in das Polyimid
freikommendes Wasser, das als Wasserdampf anfdllt, in der sich
verfestigenden Masse eingeschlossen wird. Dadurch kénnen Hohl-
raume entstehen, wodurch die Festigkeit der Polyimide in starkem
MaBe beeintrachtigt wird. Trotz Bemihungen, die Temperatur gut zu
kontrollieren, konnte das Entstehen von Hohlraumen haufig nicht
vermieden werden.

Wir haben jetzt ein Verfahren entwickelt, nach dem die Dehydrati-
sierung und Cyclisierung der Polyamidsadure im wesentlichen auf
chemischem Wege erfolgt. Die Bildung des Polyimids kommt dadurch
bei einer erheblich weniger hohen Temperatur als bei der bisher
ublichen, rein thermischen Behandlungsweise zustande.

Nach unserem Verfahren wird folgendermaBSen vorgegangen:

Man laBt ein Diamin mit der Strukturformel

HoN - R; - NHp

worin R; einen zweiwertigen, mindestens einen aromatischen Ring
enthaltenden Rest bedeutet,
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reagieren mit wenigstens einem Dianhydrid einer aromatischen
Tetracarbonsaure mit folgender Strukturformel
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worin R ein vierwertiger Rest ist, der mindestens einen aroma-
tischen Ring enthdlt und worin die vier Carbonylgruppen an
verschiedenen aromatischen Kohlenstoffatomen von R sitzen.

Die Reaktion wird in einem polaren organischen Lésungsmittel bei
einer Temperatur unterhalb von 120°C durchgefihrt. Als Minimum-
temperatur soll 20°C eingehalten werden. Es kommt zur Bildung
eines Zwischenprodukts aus Polyamidsdure. Dieses wird anschlies-
send durch Behandlung mit einem Anhydrid einer niederen aliphati-
schen einbasischen Carbonsiure, wie Essigsaureanhydrid, in Poly-
imid umgewandelt.

Die Bildung des Polyimids konnte anhand dessen Infrarotspektrums
nachgewiesen werden. Mit fortschreitender Umwandlung der Poly-
amidsdure in Polyimid wird eine deutliche Verschiebung der
Absorptionsbande von 3,1 nach 13,85 um festgestellt.

Geformte Gegenstande werden nach unserem Verfahren aus dem Poly-
amidsdaure-zZwischenprodukt gebildet, ehe die Umwandlung in das

schwerverformbare Polyimid erfolgt ist.

Die Formbildung kann ibrigens bereits dann stattfinden, wenn das
Reaktionsgemisch auch nur teilweise, z. B. zu 50 % in Polyamid-

saure umgesetzt worden ist.
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Zur Herstellung der Polyamidsdure werden ungefahr aquimolare
Mengen des vorgenannten Diamins und des Dianhydrids als trockene
Stoffe gemischt. Das erhaltene Gemisch wird anschlieBend in
kleinen Mehgen; unter Rihren, in das organische Losungsmittel
gegeben. Diese Verfahrensweise erlaubt eine gute Steuerung des
chemischen Prozesses, der als exotherme Reaktion ablauft. Das
Rihren des Reaktionsgemisches muB solange fortgesetzt werden, bis
kein Ansteigen der Viskositat der Lésung mehr feststellbar ist.
Der Polyamidsaureanteil der Lésung betrdgt dann etwa 40 %.

Lésungen mit einem unterhalb 15 Gew.% liegenden Anteil an Poly-
amidsdure, die sich nicht fir die Herstellung von geformten
Gegenstanden eignen, kénnen als Uberzugsmasse verwendet werden.
Damit kénnen metallische Gegenstdnde, wie Bleche, Drahte, ebenso
wie Gewebe aus Kunststoffen, beschichtet werden. Die anschlies-
sende Behandlung mit dem aliphatischen Carbonsdureanhydrid fihrt
zu einem Polyimidfilm.

Das in der Diaminstrukturformel mit R; bezeichnete aromatische
Radikal kann aus einem Rest der folgenden Gruppe bestehen:

O O
D

worin X einen Alkylenrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen,
Schwefel, SO, oder Sauerstoff bedeutet.
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Geeignet sind insbesondere Diamine mit zwei Ringen wie

Benzidin
4,4’-Diaminodiphenylmethan
4,4’-Diaminodiphenylpropan
4,4'’-Diaminodiphenylather
4,4’-Diaminodiphenylsulfid
4,4’-Diaminodiphenylsulfon.

Bei Verwendung der zwei letztgenannten Diamine zeigen die
hergestellten Verbindungen besonders gute Eigenschaften,

insbesondere weisen daraus hergestellte Folien eine sehr

groBe ReiBfestigkeit auf.

Beispiele von aromatischen Tetracarbonsauredianhydriden, die der
obengenannten Formel entsprechen, sind insbesondere:

Pyromellitsduredianhydrid (1,2,4,5-Benzoltetracarbonsaure-
dianhydrid)
2,3,6,7-Naphthalintetracarbonsduredianhydrid
3,3’,4,4’-Diphenyltetracarbonsauredianhydrid
3,4,3’,4’-Benzophenontetracarbonsauredianhydrid.

Das polare Lésungsmittel, das im PolymerisationsprozeB eingesetzt
wird, muB mindestens einen der Ausgangsstoffe lo6sen, darf damit
aber nicht reagieren. Das gewdhlte Mittel soll vorzugsweise auch
als Loésungsmittel fur das gebildete Polyamidsdure-Zwischenprodukt
wirken.

Lésungsmittel, die vorgenannte Bedingungen in ausgezeichneter

Weise erfillen, sind

N,N-Dimethylformamid und
N,N-Dimethylacetamid.

Diese zwei Losungsmittel kénnen leicht durch Verdampfung von den
gebildeten Reaktionsprodukten abgetrennt werden.

91/A(C)/d/7 ERVARE




Als Dehydratisierungs- und Cyclisierungsmittel fur die bei der
Reaktion gebildete Polyamidsdure kénnen auBer dem vorgenannten
Essigsaureanhydrid auch Anhydride der Propionsédure, Buttersaure
und iso-Buttersdure sowie deren Gemische verwendet werden.

Es ist empfehlenswert, dem Anhydrid ein Verdinnungsmittel beizu-
fuigen. Dadurch wird eine bessere Diffusion des Anhydrids durch
die Polyamidsaurestruktur erzielt. Als Verdinnungsmittel verwen-
det man meistens Benzol. Aber auch Cyclohexan, Tetrachlorkohlen-
stoff und Acetonitril kénnen eingesetzt werden.

Es ist weiterhin &uBerst winschenswert, dem Anhydrid der niederen
aliphatischen Carbonsdure ein tertidres Amin, wie Pyridin, 4-
Benzylpyridin, 3,4-Lutidin oder Isochinolin zuzusetzen. Das
tertidre Amin wirkt als Katalysator fiir die Umwandlung der Poly-
amidsaure in das Polyimid. Es verhindert weitgehend, dag durch
eine Hydrolysereaktion das Polymerisat wieder abgebaut wird und
fordert dagegen die RingschluBreaktion. Das tertidre Amin, wie
Pyridin, kann in einer solchen Menge eingesetzt werden, daB das
molare Verhdaltnis zum Anhydrid 1 zu 1 betragt.

Als besonders wirkungsvolle Amine haben sich das Trimethylamin
und das Tridthylamin erwiesen. Sie beschleunigen die Umwandlung
der Polyamidsdure in das Polyimid noch starker als das Pyridin.
Auch geringere Mengen als im Falle von Pyridin sind bereits
auBerst wirksam.

Formkorper aus Polyimid, die sich vorteilhafterweise mittels
unseres Verfahrens herstellen lassen, sind insbesondere selbst-
tragende Filme oder Folien. Durch Extrusion der viskosen Poly-
amidsaurelésung kénnen Filme erhalten werden, die anschlieBend
durch ein Sdureanhydridbad gefihrt werden, wobei durch Cycli-
sierung eihe Umwandlung in Polyimid stattfindet. Die Polyimid-

filme sind biegsam und zerreiffest.
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Nach einer anderen Verfahrensweise gieBft man eine Lésung von
Polyamidsdure auf einen Trager mit einer glatten Oberflache, wie
eine Glasplatte, und breitet die viskose Lésung mit Hilfe einer
Rakel zu einem dicken Film aus. Der beschichtete Tradger wird dann
z. B. in ein essigsaureanhydridhaltiges Bad eingetaucht. Dabei
erfolgt die Dehydratisierung und die Cyclisierung der Polyamid-
sdure zu Polyimid.

Festgestellt wurde, daB der vom Trager abgezogene Film eine
asymmetrische Struktur aufwies, mit einer diinnen, wenig porésen
Hautschicht und einer dickeren porésen Schicht. Die Hautschicht
war die der direkten Einwirkung der Cyclisierungsldsung ausge-
setzte obere Schicht, wahrend die pordése Schicht die dem Tréager
zugewandte Seite war.

Die so erhaltene mikropordése Folie hatte selektivdurchléassige
Eigenschaften. Sie erwies sich duBerst geeignet, um als semi-
permeable Membran bei der Umkehrosmose oder Ultrafiltration zum
Trennen von Flussigkeitsgemischen oder Gasgemischen Verwendung zu
finden.

Die Membran sollte eine Dicke zwischen 100 uym und 300 gm haben.
Unterhalb dieser Mindestdicke weist die Membran namlich vielfach
eine zu geringe Festigkeit auf, wahrend iber 300 pym die Durch-
lassigkeit der Membran fuir das Lésungsmittel oft zu gering ist.

Nachstehend folgen einige Beispiele, die das erfindungsgemase
Verfahren veranschaulichen.
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Beispiel 1

14 g Benzidin und 14 g Pyromellitsauredianhydrid wurden im
trockenen Zustand gemischt und portionsweise unter standigem
Rihren in 70 ml Dimethylacetamid aufgelést. Es wurden weitere

20 ml Dimethylacetamid zugefigt, so daB nach Reaktion des Diamins
mit dem Saureanhydrid eine Polyamidsdurelésung mit einem Polymer-
gehalt von 22 Gewichtsprozent erhalten wurde. Die viskose Lésung
der Polyamidsdure wurde durch Extrusion in die Form eines selbst-
tragenden Films gebracht, der wadhrend 10 Stunden in eine aus

180 ml Benzol, 80 ml Essigsdureanhydrid und 40 ml Pyridin beste-
hende Loésung eingetaucht wurde. Der Film wurde anschlieBend durch
Erhitzen bei 110°C unter Vakuum getrocknet. Durch Infrarotsprek-
tralanalyse konnte festgestellt werden, daB der Film aus Polyimid
bestand. Er war biegsam, aber zerreiffest.

Beispiel 2

Es wurde im wesentlichen auf die gleiche Weise wie in Beispiel 1
vorgegangen. Im Gegensatz zum vorigen Beispiel wurde der Essig-
-sdureanhydridlésung kein Pyridin zugesetzt. Zur Umwandlung der
Polyamidsdure in das Polyimid waren in diesem Falle 15 Stunden
notig.

Beispiel 3

Aus 12 g 4,4’-Diaminodiphenylpropan und 17 g Pyromellitsaure-
dianhydrid wurde ein pulverférmiges Gemisch hergestellt. Dieses
Gemisch wurde unter standigem Ruhren und unter Abkuhlen zu 75 ml
Dimethylformamid gegeben. Es wurde weiterhin 30 ml Dimethyl-
formamid zugesetzt, so daB eine Polyamidsaureldésung mit 24,5
Gewichtsprozent Polymeranteil erhalten wurde. Daraus hergestellte
Filme wurden in eine Lésung eingetaucht, die aus 200 ml Benzol
und 50 ml Essigsdureanhydrid bestand und der des weiteren 30 ml
Pyridin hinzugefiigt worden waren. Nach einer Eintauchzeit von

11 Stunden war die Umwandlung der Polyamidsdure in Polyimid
erfolgt.
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Beispiel 4

Ein analog zum Beispiel 3 erzeugter Film aus Polyamidsdureldsung
wurde in eine Lésung eingetaucht, die 200 ml Benzol und 50 ml
Essigsaureanhydrid enthielt und der als tertidres Amin 18 ml
Triathylamin zugesetzt worden waren. Nach einer Eintauchzeit von
6 Stunden, also nach einer wesentlich kiirzeren Zeit als im
Beispiel 3, war die Umwandlung der Polyamidsdure in Polyimid
beendet.

Beispiel 5

Eine Mischung aus 12 g 4,4’-Diaminodiphenylsulfon und 10 g Pyro-
mellitsduredianhydrid wurde portionsweise unter bestandigem
Rihren und unter Abkiihlen in 30 ml Dimethylformamid gegeben.
Danach wurde nochmals 20 ml Dimethylformamid beigefiigt. Durch
Reaktion der Bestandteile entstand eine Polyamidsdureldsung mit
einem Polymergehalt von 22 Gew.%. Daraus wurde, wie in den
vorigen Beispielen, ein selbsttragender Film hergestellt, der in
ein Bad eingetaucht wurde, das zu 15 Teilen aus Cyclohexan,

1 Teil Pyridin und 1 Teil Essigsaureanhydrid bestand. Der Film
wurde 10 Stunden darin gehalten und danach bei 120°C unter Vakuum
getrocknet. Er erwies sich als auBerst zerreiffest.

Beispiel 6

Man lieB 16 g 4,4’-Diaminodiphenylather und 18 g Pyromellitsdure-
dianhydrid in Dimethylacetamid als Lésungsmittel reagieren und
erhielt dabei eine 20 gewichtsprozentige Losung einer
Polyamidsaure. Mit weiterem Dimethylacetamid wurde die Lésung auf
einen Feststoffgehalt von 10 % verdinnt und dann mit einer Rakel
auf eine Glasplatte zu einem 0,5 mm dicken Film ausgebreitet. Die
Glasplatte mit Film wurde in eine Benzolldsung eingetaucht, die

1 Mol/l1 Pyridin und 1 Mol/l Essigsaureanhydrid enthielt. Nach
einer Eintauchzeit von 10 Stunden in die auf 70°C erhitzte Lésung
war der Film trub geworden. Der zum Polyimid cyclisierte Film
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wurde von der Glasplatte abgezogen, mit Benzol gewaschen und bei
80°C getrocknet. Der erhaltene Film war 0,3 mm dick. Er hatte
eine asymmetrische Struktur mit einer gldnzenden, wenig porésen
oberen Hautschicht und einer matten, ziemlich porésen, dickeren
Unterseite. Letztere hatte bei der Cyclisierungsreaktion an der
Glasplatte angelegen.

Beispiel 7

Es wurde eine weitere Folie analog zum Beispiel 6 hergestellt,
mit dem Unterschied, daB als Diamin 16 g 4,4’-Diaminodiphenyl-
sulfid verwendet wurde. Auch in diesem Falle wurde eine Folie mit
asymmetrischer Struktur erhalten. Sie wies im Vergleich zur
Membran des vorigen Beispiels eine grdBere ZerreiBfestigkeit auf.
Der hohere Wert ist vermutlich auf das verwendete Diamin zurick-
zufuhren.

Die nach den Beispielen 6 und 7 erhaltenen Folien mit asymmetri-
scher Struktur wiesen selektivdurchlassige Eigenschaften fir Gase
und Flissigkeiten auf und erwiesen sich sehr geeignet, um als
mikroporése Membran Verwendung zu finden.

Die folgende Tabelle gibt eine Ubersicht Uber die Eigenschaften
der nach Beispielen 1 bis 7 erhaltenen Filme.

Beispiel Elastizitats- ReiBfestig- Streck-
modul in MPa keit in MPa dehnung in %
1 2400 98 7
2 2480 102 9
3 2270 94 6
4 2300 100 8
5 3800 142 15
6 2670 112 8
7 3680 138 14
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Dokument I (Stand der Technik)

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Poly-
imiden, gemd@B dem man etwa Aquimolare Mengen von Pyromellit-
sduredianhydrid mit einem Diamin entsprechend folgender Struktur-
formel HyN-R-NH,, in der R ein zweiwertiger Rest eines aroma-
tischen Radikals ist, in einem organischen Lésungsmittel
miteinander reagieren 1a4B8t. Beispielsweise kann man die Ldésung
des einen Ausgangsstoffes langsam der Lésung des anderen
Reaktionspartners zusetzen. Bei festen Ausgangsstoffen wird
vorzugsweise erst eine feste Mischung dieser Stoffe hergestellt,
die dann dem Losungsmittel langsam zugesetzt wird.

Das Reaktionsgemisch wird auf einer Temperatur unterhalb 60°C
gehalten. Man erhdlt so eine wenigstens 50 % polyamidsdurehaltige
viskose Ldésung, die auf eine Temperatur von 350 bis 550°C erhitzt
wird. Dabei erfolgt eine Umwandlung der Polyamidsdure in

Polyimid.

Beispiel 1

20 g m-Phenylendiamin wurden in 150 ml Dimethylsulfon gelost.
Dieser Losung wurden 22 g Pyromellitsduredianhydrid hinzugefugt,
wahrend die Lésung gekiihlt wurde. Nach einer gewissen Zeit
erhielt man eine viskose Lésung. Dann wurden 50 ml Dimethylsulfon
zugesetzt, um eine gut gieBbare Lésung mit etwa 14 Gewichts-
prozent Polyamidsdure zu erhalten. Es wurden daraus Filme herge-
stellt, die auf dinnen Stahlplatten abgelegt wurden. Nachdem die
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Filme erst unter Stickstoff bei 120°C getrocknet worden waren,
wurden sie in einem Ofen auf 400°C erhitzt, um die Polyamidsdure
in das Polyimid umzuwandeln.

5 Die so erzeugten Polyimidfilme kénnen insbesondere als hoch-
wertiges Verpackungsmaterial und z. B. zur Umwicklung von
elektrischen Kabeln verwendet werden.

Beispiel 2

10
In analoger Weise wurden weitere Filme hergestellt, wobei als
Diamin 4,4’-Diaminodiphenylather verwendet wurde.

Auch dabei wurden nach Erhitzen der Filme aus Polyamidsaure auf
15 450°C zahfeste Polyimidfilme erhalten.
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Dokument II (Stand der Technik)

Verfahren zur Herstellung von Polyimiden durch Umsetzung des
Pyromellitsduredianhydrids mit einem aromatischen Diamin. Die
Umsetzung wird in zwei Stufen durchgefiihrt. In einer ersten Stufe
kommt es durch eine Kondensationsreaktion in Gegenwart eines
organischen Loésungsmittels zur Bildung einer 1léslichen Pyro-
mellitamidsdure, die in einer zweiten Stufe durch Erhitzen und
unter Wasseraustritt in ein thermisch stabiles Polypyromellitimid
umgesetzt wird. Zur Erzielung einer vollstandigen Umsetzung muf
bis auf 400°C erhitzt werden.

Die so erhaltenen aromatischen Polyimide besitzen eine gute
Hitzebestdndigkeit. Sie weisen jedoch eine schlechte Verarbeit-
barkeit oder Verformbarkeit auf, und es ist daher sehr schwierig,
das Polyimid als solches zu verformen.

Nach dem erfindungsgemdfen Verfahren wird nun so vorgegangen, daf
ein bis zu 80 Gewichtsprozent enthaltendes Polyamidsaurepulver
durch Ausiibbung eines Druckes von 15 bis 60 N/mm2 verdichtet wird
und die verdichtete Masse bei einer Temperatur von 250 bis 400°C
und einem Druck von 14 bis 21 N/cm?2 gesintert wird. Druck und
Temperaturwerte missen sorgfaltig gewahlt werden, um dem Wasser
die Moglichkeit zu bieten, aus der verdichteten Masse

auszutreten.

Beispiel

Durch Reaktion von Pyromellitsduredianhydrid mit Paraphenylen-
diamin bei 120°C wurde Polyamidsadure erhalten. Eine Charge
gepulverter Polyamidsdure wurde in einer Form mit Hilfe eines
zylindrischen Stempels bei einem Druck von 47 N/mm2 zu einem
Kérper von 8,30 mm Dicke verdichtet. Die verdichtete Scheibe
wurde in einem Ofen bei 350°C unter einem Druck von 17,4 N/cm2
gesintert und dabei gleichzeitig in Polypyromellitimid
umgewandelt.
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