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Beschreibung
Ausflhrliche Beschreibung der Erfindung
Technisches Gebiet

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid, das zur Ver-
wendung als ein Grundfilm fur magnetische Aufzeichnungsmedien geeignet ist, auf ein Herstellungsverfahren
hierfir und auf magnetische Aufzeichnungsmedien mit hoher Dichte, die daraus hergestellt werden. Genauer
gesagt bezieht sie sich auf ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid, das hinsichtlich seiner Handhabungs-
eigenschaften wie Festigkeit, Rutschvermdgen und Aufwickeleigenschaft, Abriebbestandigkeit, Leistungssta-
bilitdt unter einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Feuchtigkeit, und Funktionsbestandigkeit her-
vorragend ist; auf ein Herstellungsverfahren hierfur; und auf magnetische Aufzeichnungsmedien mit hoher
Dichte, die daraus hergestellt werden.

Hintergrundtechnik

[0002] In den vergangenen Jahren ist ein bemerkenswerter Fortschritt bei magnetischen Aufzeichnungsme-
dien mit hoher Dichte erzielt worden, wie durch die Entwicklung und Verwirklichung eines magnetischen Auf-
zeichnungsmediums aus einem dinnen Metallfilm, worin ein ferromagnetischer diinner Metallfilm auf einem
nicht magnetischen Substrat durch ein physikalisches Abscheidungsverfahren wie Vakuumaufdampfen oder
Sputtern, oder ein Beschichtungsverfahren gebildet wird, und einem Duiinnschicht-beschichteten magneti-
schen Aufzeichnungsmedium, worin ein nadelférmiges magnetisches Pulver, wie Metallpulver oder Eisenoxid-
pulver auf einen Film bis zu einer Dicke von nicht mehr als 2 ym beschichtet wird, exemplarisch dargestellt.
Bekannte Beispiele des erst genannten umfassen ein Co-abgeschiedenes Band (siehe JP-A 54-147010) und
ein vertikales magnetisches Aufzeichnungsmedium, bestehend aus einer Co-Cr-Legierung (sieche JP-A
52-134706). Bekannte Beispiele des letzteren umfassen ein extrem dinn beschichtetes magnetisches Auf-
zeichnungsmedium flr hochdichtes magnetisches Aufzeichnen (siehe ,, Technical Report MR 94-78" (1995-02),
eingereicht vom Institute of Electronics und Communication Engineering, Japan).

[0003] Da ein beschichtetes magnetisches Aufzeichnungsmedium des Standes der Technik (magnetisches
Aufzeichnungsmedium, worin ein Gemisch aus Magnetpulver und einem organischen Polymerbindemittel auf
ein nicht magnetisches Substrat beschichtet wird) eine geringe Aufzeichnungsdichte. und eine lange Aufzeich-
nungswellenlange hat, betragt die Dicke seiner Magnetschicht 2 um oder mehr. Auf der anderen Seite weist
ein dunner ferromagnetischer Metallfilm, der durch Mittel zur Bildung von dinnen Filmen, wie Vakuumauf-
dampfung, Sputtern oder lonenplattieren, gebildet wurde, eine extrem kleine Dicke von 0,2 ym oder weniger
auf. Im Falle eines extrem diinn beschichteten Mediums ist eine beschichtete Magnetschicht so extrem diinn
wie 0,13 pm, trotzdem wird eine nicht magnetische Grundschicht bereitgestellt.

[0004] In den obigen magnetischen Aufzeichnungsmedien mit hoher Dichte hat der Oberflachenzustand des
nicht magnetischen Substrats (Grundfilm) einen grof3en Einflul auf die Oberflacheneigenschaften der Magnet-
schicht. Insbesondere im Falle eines magnetischen Aufzeichnungsmediums aus einem dinnen Metallfilm
spiegelt sich der Oberflachenzustand des nicht magnetischen Substrats direkt auf der Oberflache der Magnet-
schicht wieder (magnetische Aufzeichnungsschicht) wie durch Unebenheit, was Gerausche bei der Aufzeich-
nung und Reproduktionssignale verursacht. Daher ist es wiinschenswert, dal die Oberflache des nicht mag-
netischen Substrates so glatt wie mdglich ist.

[0005] Auf der anderen Seite verschlechtert sich im Hinblick auf die Bildung des nicht magnetischen Subst-
rates (Grundfilm) und seine Handhabungseigenschaften wie Zerkratzen, Aufwickeln und Abwickeln im Filmbil-
dungsschritt, wenn die Oberflache des Films zu glatt ist, das Rutschvermdgen zwischen den Filmen, es tritt ein
Blockierphdnomen auf, die Form des gerollten Films (Rollenbildung) ist schlecht, mit dem Ergebnis, daf} sich
die Produktausbeute verringert und die Produktionskosten des Produktes steigen. Daher ist es aus Sicht der
Herstellungskosten wiinschenswert, dall die Oberflache des nicht magnetischen Substrates (Grundfilm) so
rauh wie mdglich ist.

[0006] Um beide der obigen Merkmale, die genau entgegengesetzt zu einander sind, auf der Oberflache des
Grundfilms zu erhalten, ist es notwendig Vorspriinge auf der Oberflache des Grundfilms zu bilden, die eine ge-
eignete Hohe und Dichte haben, und aus Teilchen stammen, die optimierte Teilchendurchmesser haben.

[0007] Als ein Verfahren zu Bildung von Vorspriingen auf der Oberflache eines aromatischen Polyamidfilms
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sind (a) ein Verfahren, worin eine vorbestimmte Menge an anorganischen Teilchen zugegeben wurde (JP-A
61-246919), (b) ein Verfahren, worin organische Polymerteilchen oder anorganische Teilchen, deren Oberfla-
chen mit organischen Polymeren behandelt wurde, zugegeben wurden (JP-A 8-203064) vorgeschlagen wor-
den. Es ist jedoch schwierig Flachheit und Handhabungseigenschaften zur gleichen Zeit durch das obige Ver-
fahren der Zugabe von Teilchen und dergleichen, zu einer einzelnen Harzschicht, um Vorspriinge zu erhalten,
zu erlangen, und insbesondere ist es extrem schwierig Defekte zu vermeiden, die zum Zeitpunkt da der Film
in Rollenform aufgewickelt wird, auftreten, solang dieses Verfahren verwendet wird. Um dieses Problem zu 16-
sen, ist ein aromatischer Polyamidfilm oder ein aromatischer Polyimidfilm vorgeschlagen worden, von denen
eine Oberflache eine andere Oberflachenrauhigkeit aufweist als die andere und der durch Laminierung von zu-
mindest zwei Harzschichten hergestellt wird (JP-A 1-247162). In diesem Fall werden extern zugegebene Teil-
chen, die zur Bildung von Vorspriingen verwendet werden, jedoch in der zugegebenen Aufschlammung agglo-
merieren, so dal} die Teilchen durch Reibung aus den Vorspriingen fallen, wenn ein Flihrungsstift tatsachlich
mit der Oberflache des Films Kontakt hat, was dem Schritt schadet. Der Film weist noch einen anderen Fehler
dahingehend auf, dal® grobe Vorspriinge auf der Oberflache, die aus Agglomeraten von Teilchen stammen,
den Erhalt von Oberflachenglatte, was hervorragende elektromagnetische Umwandlungsmerkmale liefert,
wenn er fir ein magnetisches Aufzeichnungsmedium mit hoher Dichte, wie ein magnetisches Aufzeichnungs-
medium aus einem dunnen Metallfilm, verwendet wird, beeinflussen.

[0008] Ferner erzeugt ein aromatisches Polyamidharz Chlorwasserstoffsaure bei seiner Polymerisationsre-
aktion, die neutralisiert werden mul3. Wenn das durch die Neutralisation hergestellte Salz bei der Filmbildung
nicht vollstéandig entfernt wird, wird der diinne Magnetfilm fir ein magnetisches Aufzeichnungsmedium aus ei-
nem dinnen Magnetfilm insbesondere unter einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Feuchtigkeit
beschadigt, so dalk der Film seine Leistung nicht fir lange Zeit stabil halten kann.

[0009] EP 0879695 A2 offenbart einen biaxial gestreckten Laminatfilm und magnetische Aufzeichnungsme-
dien aus diesem Film.

Problem, das durch die Erfindung gelést werden soll

[0010] Das erste Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, die Probleme des Standes der Technik zu I6sen und
ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid, das zur Verwendung als ein Grundfilm fiir ein magnetisches Auf-
zeichnungsmedium geeignet ist, der gleichzeitig hohe Abriebbestandigkeit und hohe Flachheit erlangt, wah-
rend er hervorragende Handhabungseigenschaften wie Festigkeit, Rutschvermégen und Aufwickeleigenschaft
aufweist, und der ebenso eine hervorragende Leistungsstabilitat unter einer Umgebung mit hoher Temperatur
und hoher Feuchtigkeit zeigt, und ein Herstellungsverfahren hierflr bereitzustellen.

[0011] Ein zweites Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, ein magnetisches Aufzeichnungsmedium mit hoher
Dichte aus einem diinnen Metallfilm und ein mehrfach beschichtetes magnetisches Aufzeichnungsmedium mit
hoher Dichter, hergestellt aus dem Filmlaminat aus aromatischem Polyamid, die hervorragende elektromag-
netische Merkmale aufweisen und fiir die Aufzeichnung mit hoher Dichte geeignet sind, bereitzustellen.

Mittel zur Lésung des Problems

[0012] Gemal den Studien der betreffenden Erfinder ist herausgefunden worden, daR die Ziele der vorliegen-
den Erfindung durch ein Filmlaminat wie in Anspruch 1 definiert erlangt werden kénnen.

[0013] Das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung wird hierin nachstehend aus-
fuhrlicher beschrieben.

Ausfuhrliche Beschreibung der Zeichnungen

[0014] Fig. 1 ist ein Diagramm einer Vorrichtung zur Messung der Abriebbestandigkeit eines Filmlaminats.
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Bezugszeichenliste

1 Abwickeltrommel

2 Spannungsiiberwacher

3,5,6,8,9und 11 freie Walzen

4 Tensiometer (Einlal)

7 Fixierstift aus Edelstahl SUS304 (auRerer Durchmesser: 5 mm, Oberflachenrauhigkeit

Ra: 20 nm)
10 Tensiometer (AuslaR)
12 FUhrungswalze
13 Aufwickeltrommel

[0015] Aromatische Polyamide, die aromatische Kerne und Amid-gebundene Gruppen als Hauptbestandteile
in der Hauptkette enthalten, werden als das aromatische Polyamid der vorliegenden Erfindung verwendet. Von
den aromatischen Polyamiden sind die, die Hauptketten-bildende Substituenten an den aromatischen Kernen
mit para-Orientierung in einem Anteil von 50 bis 99,5 % aller aromatischer Kerne aufweisen, die die Hauptkette
bilden, wenn sie fir magnetische Aufzeichnungsmedien, die Festigkeit erfordern, verwendet werden, bevor-
zugt. Der Anteil der aromatischen Kerne, die para-Orientierung aufweisen, betragt starker bevorzugt 60 bis 95
%, besonders bevorzugt 70 bis 90 %. Ist er kleiner als 50 %, ist wahrscheinlich die Festigkeit nicht ausreichend.
Ist er groRer als 99,5 %, ist das Strecken schwierig. Veranschaulichende Beispiele flir Hauptketten-bildende
Substituenten umfassen ein Atom oder eine Gruppe aus Atomen, die in der Hauptkette eines Polymers enthal-
ten sind, wie eine Amidgruppe, zum Beispiel -C(=0)-NH-, -O-, -CH,-, -C(CHj,),-, -SO,- und -S-, und andere aro-
matische Kerne, die direkt an den aromatischen Kern gebunden sind. Der Ausdruck ,para-Orientierung", wie
hierin verwendet, bedeutet, dal3 ein aromatischer Kern Substituenten an den 1- und 4-Stellungen aufweist,
wenn er eine Phenylengruppe ist, und an den 1- und 4-Stellungen oder den 2- und 6-Stellungen, wenn er eine
Naphthylengruppe ist. Von diesen ist das aromatische Polyamid besonders bevorzugt eine Polymerverbin-
dung, dargestellt durch die allgemeine Formel:

~(-C(=0)-Ar,-C(=0)-NH-Ar,-NH-),-(-C(=0)-Ar,-C(=0)-NH-Ar,-Y,-Ar,-NH-)-(-C(=0)-Ar,-NH-)m-(-C(=0)-Ar.-Y,-
Arg-NH-) -

worin k, I, m und n jeweils 0 oder eine positive ganze Zahl sind; Ar,, Ar,, Ar,, Ar,, Arg, Arg, Ar, und Ar, jeweils
aus einem aromatischen Kern, dargestellt durch die allgemeine Formel: -C;H R, -, -C;H R, -CH R, - oder
-C1oHRe- (worin p eine ganze Zahl von 0 bis 4 ist, q eine ganze Zahl von 0 bis 6 ist und R ein Atom oder eine
Gruppe aus Atomen ist, ausgewahlt aus einer Halogengruppe, einer Nitrogruppe, einer Cyanogruppe, einer
Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, einer Alkoxygruppe mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen und einer Trial-
kylsilylgruppe) ausgewahlt sind, und gleich oder unterschiedlich sein kénnen; Y, und Y, ein Atom oder eine
Gruppe aus Atomen sind, ausgewahlt aus O, CH,, C(CH,),, SO,, S und CO und gleich oder unterschiedlich
sein kénnen. Von diesen ist die Polymerverbindung starker bevorzugt eine, die Terephthalsaure als eine Sau-
rekomponente und p-Phenylendiamin und 3,4'-Diaminodiphenylether als Diaminkomponenten umfal3t.

[0016] Das aromatische Polyamid in der vorliegenden Erfindung kann eine aliphatische oder alicyclische Po-
lyamid-bildende Verbindung als eine Copolymerkomponente in einer solchen Menge enthalten, dal} die physi-
kalischen Eigenschaften des Films nicht beeintrachtigt werden. Ferner kann es ebenso eine Verbindung mit
drei oder mehr Amid-bildenden funktionellen Gruppen als eine Copolymerkomponente enthalten. Es kann
ebenso ein Schmiermittel, ein Antioxidationsmittel, andere Zusatzstoffe und dergleichen und andere Polymere
enthalten.

[0017] Das Filmlaminat der vorliegenden Erfindung umfal3t zumindest zwei biaxial gestreckte Filme, die aus
dem obigen aromatischen Polyamid gebildet wurden, von denen einer eine Filmschicht A ist, die die aulierste
Schicht auf einer Seite des Laminats ist, wahrend der andere eine Filmschicht B ist, die die auRerste Schicht
auf der anderen Seite hiervon ist. Daher werden die Filme, wenn das Filmlaminat der vorliegenden Erfindung
zwei Filme umfal}t, Filmschicht A und Filmschicht B genannt. Wenn es drei Filme umfal}t, werden die Filme
Filmschicht A, Zwischenfilmschicht und Filmschicht B genannt.

[0018] Das heildt, die Schicht A bildet eine der aul3ersten Schichten des Laminats der vorliegenden Erfindung
und die Schicht B bildet die andere duflerste Schicht hiervon. Das Laminat der vorliegenden Erfindung weist
eine bestimmte Oberflachenrauhigkeit und andere Oberflacheneigenschaften fir die duRerste Schicht (Ober-
flachenschicht) der Filmschicht A und die auRerste Schicht (Oberflachenschicht) der Filmschicht B auf.
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[0019] Es wird zuerst eine Beschreibung der Filmschicht A des Laminats der vorliegenden Erfindung gege-
ben. Die Filmschicht A weist eine gréoRere Oberflachenrauhigkeit auf als die Filmschicht B, was zum Rutsch-
vermoégen des Filmlaminats beitragt. Die Filmschicht A enthalt anorganische Teilchen (die hierin nachstehend
manchmal ,anorganische Teilchen A" genannt werden), hergestellt aus Hydroxiden oder Carbonaten von zu-
mindest einem Metall, ausgewahlt aus den Gruppen la und lla des Periodensystems.

[0020] Veranschaulichende Beispiele fir die anorganischen Teilchen A, die in der Filmschicht A enthalten
sind, umfassen Lithiumhydroxid, Lithiumcarbonat, Calciumhydroxid, Calciumcarbonat, Magnesiumhydroxid,
Magnesiumcarbonat und dergleichen. Von diesen sind Lithiumhydroxid, Calciumhydroxid, Calciumcarbonat
und Magnesiumhydroxid bevorzugt, und Calciumhydroxid und Calciumcarbonat sind besonders bevorzugt.

[0021] Die anorganischen Teilchen A sind in dem Polyamid als der Rest eines Neutralisierungsmittels in dem
Schritt der Polymerisation eines aromatischen Polyamids enthalten und werden in dem Polymer in dem Poly-
merisationsschritt vollstandig dispergiert. Daher ist es notwendig in Betracht zu ziehen, dal sie sich zu Agglo-
meraten formen, die durch die Reibung zwischen einer Fihrungswalze und der Oberflache des Films im Film-
bildungsschritt Abriebstaub erzeugen.

[0022] Der durchschnittliche Teilchendurchmesser (d,) der anorganischen Teilchen A, die in der Filmschicht
A enthalten sind, betragt 80 bis 1.500 nm, bevorzugt 90 bis 1.200 nm, besonders bevorzugt 100 bis 1.000 nm.

[0023] Ist der durchschnittliche Teilchendurchmesser (d,) der anorganischen Teilchen A in der Filmschicht A
kleiner als 80 nm, ist die Wirkung der Bildung von Vorspriingen auf der Oberflache durch die Teilchen so klein,
daf} nachteiligerweise nicht ausreichend Handhabungseigenschaften wie Rutschvermdgen und Aufwickelei-
genschaft erhalten werden kénnen. Ist der durchschnittliche Teilchendurchmesser (d,) gréRer als 1.500 nm,
werden Hohlrdume, die sich durch das Strecken des Films bilden tbergro und die Abriebbestandigkeit ver-
ringert sich nachteilig.

[0024] Die anorganischen Teilchen A haben einen kleineren durchschnittlichen Teilchendurchmesser als die,
die als ein Neutralisierungsmittel zugegeben werden. Werden sie als ein Neutralisierungsmittel zugegeben,
haben sie einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 300 bis 20.000 nm, bevorzugt 400 bis 15.000
nm. Ist der durchschnittliche Teilchendurchmesser kleiner als 300 nm, ist die Wirkung der Bildung von Vor-
springen auf der Oberflache durch die Teilchen so klein, da® nachteiligerweise nicht ausreichend Handha-
bungseigenschaften wie Rutschvermdgen und Aufwickeleigenschaft erhalten werden kénnen.

[0025] Ist der durchschnittliche Teilchendurchmesser groRer als 20.000 nm, sind die Durchmesser der restli-
chen Teilchen nach der Neutralisationsreaktion so grof3, dall Hohlrdume, die sich durch das Strecken des Films
gebildet haben, zu groR sind, und die Abriebbestandigkeit nachteilig verringert wird.

[0026] Die Hohlraume werden durch das Hohlraumverhaltnis ausgedriickt, das spater erklart wird. Das Hohl-
raumverhaltnis betragt bevorzugt 2,0 oder weniger, starker bevorzugt 1,5 oder weniger.

[0027] In der vorliegenden Erfindung kénnen die anorganischen Teilchen A, die in dem Film enthalten sind,
wenn sie einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser aufweisen, der in den obigen Bereich fallt, zwei oder
mehr Arten von Teilchen mit unterschiedlichen durchschnittlichen Teilchendurchmessern umfassen.

[0028] In der vorliegenden Erfindung ist ein Mittel zur Einstellung des durchschnittlichen Teilchendurchmes-
sers der anorganischen Teilchen, die in der Filmschicht A enthalten sind, auf den obigen Bereich, nicht beson-
ders eingeschrankt. Bevorzugte Beispiele dieses Mittels umfassen eines, in dem der pH des Reaktionssys-
tems und die Menge und die Teilchendurchmesser des zugegebenen Neutralisierungsmittels in dem Zugabe-
schritt so eingestellt werden, dal} der obige durchschnittliche Teilchendurchmesser bereitgestellt wird.

[0029] Ein Mittel zur Einstellung der Teilchendurchmesser der anorganischen Teilchen, die als ein Neutrali-
sierungsmittel zugegeben werden sollen, ist auch nicht besonders eingeschrankt. Bevorzugte Beispiele um-
fassen eines, umfassend das Dispergieren der Teilchen in einem Losungsmittel, Mahlen der Teilchen zu einem
feinen Pulver durch eine Vorrichtung wie einem Sandschleifer, und Filtern der Dispersion, um grobe Teilchen
zu entfernen.

[0030] Die Oberflachenrauigkeit (Ra*) der Filmschicht A des Laminats der vorliegenden Erfindung betragt 1

bis 20 nm, bevorzugt 2 bis 10 nm, starker bevorzugt 3 bis 8 nm. Ist die Oberflachenrauhigkeit (Ra”) der Film-
schicht A kleiner als 1 nm, ist das Laminat im Herstellungsschritt oder in seinem nachfolgenden Verarbeitungs-
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schritt schwer aufzuwickeln. Ist die Oberflachenrauhigkeit (Ra®) auf der anderen Seite groRer als 20 nm, kann
dies moglicherweise die Filmschicht B nachteilig aufrauhen.

[0031] Die Oberflachenrauhigkeit (Ra®) der Filmschicht B, welche die gegenlberliegende Oberflache der
Filmschicht A des Laminats der vorliegenden Erfindung ist, betragt 0,1 bis 10 nm, bevorzugt 0,1 bis 5 nm, be-
sonders bevorzugt 0,2 bis 4 nm, am starksten bevorzugt 0,3 bis 3 nm.

[0032] Ist die Oberflachenrauhigkeit (Ra®) der Schicht B kleiner als 0,1 nm, wird das Laminat im Herstellungs-
schritt fur gewdhnlich an einer Durchlaufwalze kleben. Ist sie auf der anderen Seite groRer als 10 nm ver-
schlechtern sich die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale. Ist die Oberflachenrauhigkeit Ra® der
Schicht B um 1 nm kleiner als die Oberflachenrauhigkeit Ra” der Schicht A, hat das Laminat bessere Handha-
bungseigenschaften und zeigt hervorragende elektromagnetische Umwandlungsmerkmale, wenn es fiir mag-
netische Aufzeichnungsmedien mit hoher Dichte verwendet wird. Es ist vorteilhafter, dal} die Oberflachenrau-
higkeit (Ra®) der Filmschicht B um 2 bis 5 um kleiner ist, als die Oberflachenrauhigkeit (Ra*) der Filmschicht A.

[0033] Die Filmschicht B kann im wesentlichen keine Teilchen enthalten, oder sie kann Teilchen in einer sol-
chen Menge enthalten, daR die Oberflachenrauhigkeit (Ra®) der Filmschicht B im obigen Bereich bleibt. Enthalt
die Filmschicht B Teilchen, betragt ihr durchschnittlicher Teilchendurchmesser (dg) 5 bis 600 um, bevorzugt 60
bis 600 um, besonders bevorzugt 5 bis 200 pm.

[0034] Veranschaulichende Beispiele fir feste Teilchen (,Teilchen B" genannt), die in der Filmschicht B ent-
halten sein sollen, umfassen feine Teilchen, die aus Hydroxiden oder Carbonaten von zumindest einem Metall,
ausgewahlt aus den Gruppen la und lla des Periodensystems, hergestellt wurden, wobei Lithiumhydroxid, Li-
thiumcarbonat, Calciumhydroxid, Calciumcarbonat, Magnesiumhydroxid und Magnesiumcarbonat bevorzugt
sind; Lithiumhydroxid, Calciumhydroxid, Calciumcarbonat und Magnesiumhydroxid sind starker bevorzugt und
Calciumhydroxid und Calciumcarbonat sind besonders bevorzugt.

[0035] Die Teilchen B, die aus Hydroxiden oder Carbonaten von Metallen der Gruppen la und lla hergestellt
wurden, die einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 50 bis 5.000 nm aufweisen, werden im Schritt
der Polymerisation eines aromatischen Polyamids zugegeben und sind als Rest eines Neutralisierungsmittels
enthalten, weil das erhaltene Laminat der vorliegenden Erfindung hervorragende Dispergierbarkeit aufweist
und nicht viele Vorspriinge ausfallen, wenn es mit einer Durchlaufwalze in Kontakt kommt.

[0036] Betragt der Teilchendurchmesser der festen Teilchen B, die in der Filmschicht B enthalten sind, 600
nm oder mehr, verschlechtern sich die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale. Ist er auf der anderen
Seite kleiner als 5 nm, hat das Laminat einen hohen Reibungskoeffizienten gegen einen Magnetkopf, wenn es
tatsachlich als ein Band verwendet wird, und seine elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale verschlech-
tern sich, wenn es wiederholt verwendet wird.

[0037] Das Laminat der vorliegenden Erfindung kann vorteilhafterweise als ein Grundfilm fiir magnetische
Aufzeichnungsmedien mit hoher Dichte verwendet werden, weil die bestimmte Oberflachenrauigkeit der Film-
schicht A und der Filmschicht B auf beiden Seiten in den obigen Bereichen liegt.

[0038] Winschenswerter ist, dald die Filmschicht A und die Filmschicht B des Laminats der vorliegenden Er-
findung eine Oberflachenvorsprungdichte aufweisen, die in den folgenden geeigneten Bereich fallt.

[0039] Das heiflt, die anorganischen Teilchen A sind in der Filmschicht A in einer solchen Menge enthalten,
daR die Dichte der Vorspriinge auf der Oberflache der Filmschicht A 1 x 10 bis 1 x 10%mm?, bevorzugt 5 x 10
bis 1 x 105/mm?, besonders bevorzugt 1 x 102 bis 5 x 10*/mm? betragt. Betragt die Dichte der Vorspriinge we-
niger als 1 x 10'/mm?, wird der Reibungskoeffizient so gro, daR keine gute Durchlaufeigenschaft erhalten wer-
den kann, daf sich die Aufwickeleigenschaft verschlechtert und da zwischen den Filmen wahrscheinlich eine
Blockierung auftreten wird. Betragt die Dichte der Vorspriinge auf der anderen Seite mehr als 1 x 10%/mm?,
werden die Vorspriinge auf die magnetische Oberflache Ubertragen und bilden Locher, wenn das Laminat zu
einem Band geformt wird, wobei sich die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale verschlechtern.

[0040] Mittlerweile ist es wiinschenswert, dal} die Dichte der Vorspriinge auf der Oberflache der Filmschicht
B 1 x 10% bis 1 x 10%/mm?, bevorzugt 1 x 10° bis 1 x 108/mm?, besonders bevorzugt 5 x 10° bis 5 x 10"/mm?,
betragt.

[0041] Es wird eine Beschreibung eines Verfahrens zur Polymerisierung eines aromatischen Polyamids, das
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die Filmschichten A und B der vorliegenden Erfindung bildet, und eines Verfahrens zur Bildung der Filmschich-
ten angegeben.

[0042] Das aromatische Polyamid der vorliegenden Erfindung kann durch Grenzflachenpolymerisation oder
Lésungspolymerisation unter Verwendung von Saurekomponenten und Aminkomponenten, die an sich als Mo-
nomere bekannt sind, die in Rohmaterialien verwendet werden, hergestellt werden. Die Lésungspolymerisati-
on ist bevorzugt.

[0043] Wird die Losungspolymerisation verwendet, kann ein verwendetes Polymerisationslésungsmittel zu-
mindest ein Lésungsmittel, ausgewahlt aus polaren Losungsmitteln wie Dimethylformamid, Dimethylacetoa-
mid, N-Methylpyrrolidon, N-Methylcaprolactam, Dimethylsulfoxid, Hexamethylphosphorsauretriamid, Tetrame-
thylharnstoff und 1,3-Dimethyl-2-imidazolizinon, als (eine) Hauptkomponente(n), enthalten.

[0044] Von diesen polaren Losungsmitteln wird bevorzugt N-Methylpyrrolidon verwendet.

[0045] Ferner kdnnen anorganische Salze wie Calciumchlorid, Lithiumchlorid und dergleichen zu dem Poly-
merisationslésungsmittel vor, wahrend oder nach der Polymerisation zugegeben werden, um die Ldslichkeit
des Polymers zu verbessern.

[0046] Bei der Herstellung des aromatischen Polyamids der vorliegenden Erfindung werden Saurekompo-
nenten (verkdrpert durch Saurechlorid) und Aminkomponenten in im wesentlichen dquimolaren Mengen um-
gesetzt. Es ist jedoch moglich, eine von diesen in einer Uberschiissigen Menge gegenilber der anderen zu ver-
wenden, um zum Beispiel den Polymerisationsgrad zu kontrollieren. Ferner kann eine kleine Menge an mono-
funktionellen Saurekomponenten oder Aminkomponenten als terminales Blockiermittel verwendet werden.

[0047] Es ist ebenso moéglich aliphatische oder aromatische Amine oder quartdre Ammoniumsalze zu dem
Polymerisationssystem zuzugeben, um das durch die Reaktion erzeugte Hydrogenchlorid aufzufangen.

[0048] Uberdies kann das aromatische Polyamid der vorliegenden Erfindung einen UV-Absorber, Farbstoff,
ein Trennmittel und andere Zusatzstoffe in Mengen enthalten, die die Wirkung der vorliegenden Erfindung nicht
beeintrachtigen.

[0049] Nachdem die Polymerisationsreaktion beendet ist, wird eine Neutralisationsreaktion durchgefihrt, in-
dem die obigen anorganischen Teilchen, die aus Hydroxiden oder Carbonaten von Metallen der Gruppen la
und lla hergestellt wurden, mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 300 bis 20.000 nm fir die
Filmschicht A und die mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 50 bis 5.000 nm fiir die Film-
schicht B, zugegeben werden. Wenn diese Neutralisationsreaktion nicht vollstdndig vonstatten geht, verblei-
ben Halogenionen (insbesondere Chloridionen) aus der Filmoberflache in einer Menge, die eine nachteilige
Wirkung verursacht. Daher wird, wenn das Laminat fir ein magnetisches Aufzeichnungsmedium aus einem
dinnen Metallfilm verwendet wird, der diinne Metallmagnetfilm hiervon insbesondere unter einer Umgebung
mit hoher Temperatur und hoher Dichte zerstort, so dal® seine Leistung nachteiligerweise nicht stabil gehalten
werden kann.

[0050] Im allgemeinen verwendete Verfahren zur Herstellung des aromatischen Polyamids werden ausfiihr-
lich in JP-B 52-39719, JP-B 53-32828 und dergleichen beschrieben.

[0051] Um das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung mit hervorragenden me-
chanischen Eigenschaften zu erhalten, hat ein Polymer vor der Filmbildung eine logarithmische Viskositat von
vorzugsweise 0,5 dl/g oder mehr, starker bevorzugt 1,0 dl/g oder mehr.

[0052] Die logarithmische Viskositat des Polymers vor der Filmbildung wird erhalten, indem eine Polymeraus-
gangsloésung, die das aromatische Polyamid enthalt, nach der Polymerisation in ein LOsungsmittel wie Alkohol
oder Wasser gegeben wird, das wieder ausgefallte Polymer isoliert und gereinigt wird und das Polymer in kon-
zentrierter Schwefelsdure bei 30 °C gemessen wird.

[0053] Die Polymerausgangslésung (Dope), die das aromatische Polyamid enthalt, das wie oben beschrie-
ben polymerisiert worden ist, kann zur Filmbildung verwendet werden, indem die Lésung in ein Lésungsmittel
wie Alkohol oder Wasser gegeben wird, das wieder ausgefallte Polymer isoliert wird, und das Polymer wieder
in einem Lésungsmittel geldst wird. Sie kann bei der Filmbildung direkt verwendet werden, oder nachdem ihre
Konzentration nach der Polymerisation geeignet eingestellt wurde.
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[0054] Zu diesem Zeitpunkt kann die Konzentration der Polymerausgangsldsung eingestellt werden, indem
sie konzentriert oder mit einem Losungsmittel verdinnt wird. Das Lésungsmittel kann dasselbe sein, wie die,
die fUr das Polymerisationsldsungsmittel aufgelistet sind.

[0055] Die Polymerausgangsldosung, deren Konzentration wie oben beschrieben eingestellt worden ist, wird
durch ein Loésung-Filmbildungsverfahren zu einem Film geformt. Das L&sung-Filmbildungsverfahren wird
durch ein Trocken-Nass-Verfahren, ein Trockenverfahren oder ein NaRverfahren beispielhaft dargestellt. Das
Trocken-Nass-Verfahren und das Nafdverfahren sind bevorzugt, weil sie die Salze, die durch die obige Neutra-
lisationsreaktion erzeugt wurden, entfernen kénnen.

[0056] Wird ein Film durch das Trockenverfahren gebildet, wird ein Film, der Selbsterhaltungseigenschaften
annehmen kann, indem er auf einem Trager wie einer Trommel, einem Band und dergleichen getrocknet wird,
von dem Trager abgel6st, weiter getrocknet, um das restliche Lésungsmittel zu entfernen, gestreckt und einer
Warmebehandlung unterzogen. Jede dieser Behandlungen wird bevorzugt bei 100 bis 500 °C fur eine Sekun-
de bis 30 Minuten durchgefiihrt, besonders bevorzugt bei 100 bis 400 °C fir drei Sekunden bis 20 Minuten.

[0057] Ein Film mit guten Oberflacheneigenschaften kann ebenso durch das Trockenverfahren erhalten wer-
den. Da dieses Filmbildungsverfahren jedoch keinen Schritt aufweist, in dem die durch die Neutralisation in
dem Polymerisationsschritt erzeugten Salze entfernt werden, verbleibt eine unerwiinschte Menge an Haloge-
nionen auf der Oberflache eines Films. Daher wird, wenn der erhaltene Film flr ein magnetisches Aufzeich-
nungsmedium aus einem dinnen Metallfilm verwendet wird, der dinne Magnetmetallfiim hiervon insbesonde-
re unter einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Feuchtigkeit beschadigt, so dal seine Leistung
nachteiligerweise nicht stabil gehalten werden kann

[0058] Wird der Film andererseits durch das Mafverfahren gebildet, wird die Ausgangslésung bevorzugt in
ein Bad zur Filmbildung direkt aus einem Becher oder auf einen Trager wie eine Trommel extrudiert, und dann
wird der Trager in ein Nal3bad eingefuhrt. Das Bad umfallt im allgemeinen ein Wasser-basierendes Medium
und kann organische Lésungsmittel oder anorganische Salze zusatzlich zu Wasser enthalten. Um jedoch die
Extraktionseffizienz so zu verbessern, daf} die Salze und die organischen Lésungsmittel extrahiert werden und
vollstandig entfernt werden, wird die Verwendung des NafRbades bevorzugt in zwei oder mehr Schritte geteilt,
wobei das NaRbad im letzten Schritt nur Wasser enthalt. Die Salze und die organischen Lésungsmittel, die in
dem Film enthalten sind, kénnen extrahiert und entfernt werden, indem der Film durch das Naf3bad gefiihrt
wird.

[0059] Obgleich abhangig von der Dicke des Films, betragt der Zeitaufwand, der erforderlich ist, da® der Film
durch das gesamte Nalibad gefiihrt wird, bevorzugt 10 Sekunden bis 30 Minuten, so daf} die Menge an Halo-
genionen auf der Oberflache des Films auf 50 ng/cm? oder weniger und der Gehalt an organischen polaren
Lésungsmitteln, die in dem Film enthalten sind, auf 50 ppm oder weniger eingestellt werden kann, indem die
Halogenionen und die organischen polaren Lésungsmittel aus der Oberflache des Films extrahiert werden.

[0060] Der durch das NaRbad geflihrte Film wird in Langsrichtung gestreckt, getrocknet, in Querrichtung ge-
streckt und der Warmebehandlung unterzogen. Jede dieser Behandlungen wird bevorzugt bei 100 bis 500 °C
fur eine Sekunde bis 30 Minuten, besonders bevorzugt bei 100 bis 400 °C fiir drei Sekunden bis 20 Minuten,
durchgefiihrt.

[0061] Wird der Film durch das Trocken-NaR-Verfahren gebildet, wird die Ausgangslésung auf einen Trager
wie eine Trommel, ein Band und dergleichen, aus einem Becher extrahiert, um einen Film zu bilden, der dann
durch Streuung eines Lésungsmittels aus der diinnen Filmschicht, bis der Film Selbsterhaltungseigenschaften
annimmt, getrocknet wird. Bevorzugt wird der Film bei Raumtemperatur bis 300 °C innerhalb von 60 Minuten
getrocknet. Der getrocknete diinne Film wird von dem Trager abgeldst und dann in ein NalRverfahren einge-
fuhrt, die Salze und Ldsungsmittel werden auf dieselbe Art und Weise wie in dem zuvor genannten NafRverfah-
ren entfernt, und der resultierende dinne Film wird weiter gestreckt, getrocknet und einer Warmebehandlung
unterzogen, um einen Film zu bilden.

[0062] Das Filmlaminat der vorliegenden Erfindung kann durch ein an sich bekanntes Verfahren hergestellt
werden, bei dem zumindest zwei Arten von Film-bildenden Ausgangslésungen, von denen eine fur die Film-
schicht A ist, wahrend die andere fir die Filmschicht B ist, in einem zusammenlaufenden Rohr oder einem Be-
cher laminiert werden, wie in JP-A 56-162617 beschrieben. Eine andere Schicht kann zwischen den beiden
Schichten in einem Becher gebildet werden, der drei (oder mehr) Schichten erfordert.
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[0063] Bevorzugt wird die Ausgangsldsung so zugefiihrt, daf3 die Filmschicht A dem Trager zugewandt ist,
weil die Oberflache der gegenuberliegenden Seite (Filmschicht B) flach gehalten werden kann. Es ist ebenso
moglich, das Filmlaminat zu bilden, indem ein Film mit Selbsthalteeigenschaften mit einer der obigen Film-bil-
denden Ausgangsldsungen gebildet wird, und die andere Film-bildende Ausgangslésung auf dem Film abzu-
scheiden, um die Losungsmittel zu entfernen. Insbesondere wenn die Laminierung in einem zusammenlaufen-
den Rohr oder einem Becher durchgeflihrt wird, werden die Viskositaten der Ausgangsldsungen bevorzugt auf
100 bis 10.000 Poise eingestellt. Wenn sie kleiner als 100 Poise ist, werden zwei oder mehr Ausgangslésun-
gen leicht miteinander vermischt, bevor sie aus einem Becher extrahiert werden, und im Falle eines dinnen
Films rauht selbst eine kleine Menge des Gemisches die gegenuberliegende Seite der anorganische Teil-
chen-enthaltenden Schicht auf. Ist sie auf der anderen Seite grof3er als 10.000 Poise, werden zwei oder mehr
Ausgangslésungen nicht so leicht miteinander vermischt; es tritt jedoch ein Schmelzbruch auf, wobei die Ober-
flache des Films nachteiligerweise leicht aufgerauht wird.

[0064] Die Viskositaten der zwei oder mehr Ausgangslésungen sind bevorzugt dieselben, kénnen sich jedoch
leicht voneinander unterscheiden. Die hochste Viskositat der Lésungen kann 200 % der niedrigsten Viskositat
der Lésungen betragen.

[0065] Wenn das Trockenverfahren oder das Trocken-NaR-Verfahren eingesetzt wird, kdnnen zwei oder mehr
Ausgangslésungen in dem Trocknungsschritt miteinander vermischt werden. Die Viskositat der Ausgangs|o-
sung, die auf dem Trager abgeschieden worden ist, sinkt, wenn die Losung erwarmt wird, und sie steigt wieder,
wenn das Lésungsmittel verdampft wird. Sinkt die Viskositat auf einen Wert von weniger als 10 Poise, kdnnen
zwei oder mehr Ausgangslésungen leicht miteinander vermischt werden. Es ist daher notwendig die Trock-
nungsbedingungen geeignet einzustellen, so dal die Viskositat nicht auf einen Wert von weniger als 10 Poise
sinkt. Es ist zum Beispiel bevorzugt die Trocknungstemperatur in zumindest zwei Schritten zu erhéhen.

[0066] Die Schichten, die sich von der Filmschicht A unterscheiden, werden bevorzugt aus einem aromati-
schen Polyamid mit derselben Polymerzusammensetzung wie der der Filmschicht A gebildet.

[0067] Der erhaltene aromatische Polyamidfilm wird zu einem biaxial gestreckten Film geformt, der bevorzugt
bei einem Flachenstreckverhaltnis von 5,0 oder héher, starker bevorzugt 6,0 bis 10,0, gestreckt worden ist.

[0068] Der biaxial gestreckte Film der vorliegenden Erfindung kann durch zunachst Laminierung der Schich-
ten und dann Strecken des resultierenden Laminats oder durch zunachst Strecken jeder der Schichten und
dann deren Laminierung gebildet werden. Das erstere ist im Hinblick auf die Herstellung vorteilhaft.

[0069] Wenn das Flachenstreckverhaltnis kleiner als 5 ist, ist das erhaltene Filmlaminat nicht sehr fest. Ferner
sind seine Handhabungseigenschaften wie Rutschvermégen und Aufwickeleigenschaft nicht zufriedenstel-
lend, weil die Wirkung der Bildung von Vorspriingen auf der Oberflache durch die Teilchen, die spater beschrie-
ben wird, klein ist.

[0070] Die Dicke des Filmlaminats, das in dem obigen Schritt erhalten wurde, ist nicht besonders einge-
schrankt, betragt jedoch bevorzugt 0,1 bis 20 um, starker bevorzugt 0,5 bis 10 ym. Das Verhaltnis der Dicken
der Schicht A und der Schicht B ist nicht besonders eingeschrankt, betragt vorzugsweise jedoch 1 : 9 bis 5 : 5,
starker bevorzugt 2 : 8 bis 4 : 6.

[0071] Liegt die Dicke des Filmlaminats innerhalb des obigen Bereiches, weist das Filmlaminat der vorliegen-
den Erfindung hervorragende Handhabungseigenschaften wie Festigkeit, Rutschvermégen und Aufwickelei-
genschaft auf, zeigt eine hohe Abriebbestandigkeit und kann geeignet fir magnetische Aufzeichnungsmedien
verwendet werden.

[0072] Es ist ebenso mdglich, eine dinne Beschichtungsschicht zu bilden, deren Dicke klein genug ist, damit
sie die Wirkung der vorliegenden Erfindung auf der Oberflache des Filmlaminats aus aromatischem Polyamid
der vorliegenden Erfindung nicht beeintrachtig, um dessen Hafteigenschaften und das Rutschvermdgen zu
verbessern und statische Aufladung zu verhindern.

[0073] Wahrend das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung wie oben beschrie-
ben hergestellt werden kann, kann das Laminat ferner mit einer Wasser-basierenden Beschichtungslésung
aus einem in Wasser-dispergierbaren oder wasserldslichen Polymer beschichtet, wie erforderlich gestreckt
und getrocknet werden, um seine Haftung an eine Magnetschicht zu verbessern, als eine Vorbehandlung be-
vor die Magnetschicht gebildet wird. Die Wasser-basierende Beschichtungsdsung kann Antistatikmittel, super-
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feine Teilchen und dergleichen zusatzlich zu dem obigen Polymer gemaR dem Zweck enthalten.

[0074] Das Laminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung, das wie oben beschrieben er-
haltlich ist, hat solche physikalischen Eigenschaften, chemischen Eigenschaften und Oberflacheneigenschaf-
ten, wie sie nachstehend beschrieben werden und weist charakteristische Eigenschaften auf, die zur Verwen-
dung als ein Grundfilm fiir magnetische Aufzeichnungsmedien mit hoher Dichte extrem geeignet sind.

[0075] Das Laminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung weist einen hohen Youngschen
Modul auf. Insgesamt betragen alle Youngschen Moduli in die Langs- und Querrichtungen 2.000 bis 4.500
kg/mm?, bevorzugt 2.200 bis 4.000 kg/mm?. Der Youngsche Modul in Langsrichtung und der in Querrichtung
betragen jeweils 500 bis 3.500 kg/mm?, bevorzugt 600 bis 3.000 kg/mm?.

[0076] Betragen die Youngschen Moduli in die Langs- und Querrichtungen insgesamt weniger als 2.000
kg/mm?, hat das Laminat einen ungeeigneten Kontakt mit einem Aufnahmekopf, so daR sich die elektromag-
netischen Umwandlungsmerkmale verschlechtern. Ferner ist der Grundfilm nur wenige Mikrometer dinn, so
daf nachteiligerweise nicht ausreichend Festigkeit erhalten werden kann.

[0077] Das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid weist eine Biegefestigkeit in Langsrichtung von 3,0 bis
9,5 mg-mm, bevorzugt 5,0 bis 9,5 mg-mm, auf. Ist die Biegefestigkeit in Langsrichtung kleiner als 3,0 mg-mm
oder groéRer als 9,5 mg-mm, hat das Laminat einen ungeeigneten Kontakt mit einem Aufnahmekopf, so daf}
sich die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale verschlechtern.

[0078] Ferner weist das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung eine Reil}fes-
tigkeit in Langsrichtung von 38 bis 100 kg/mm?, bevorzugt 42 bis 90 kg/mm? oder mehr, auf. Ist die Reil¥festig-
keit kleiner als 38 kg/mm?, kann das Laminat insbesondere dann Probleme machen, wenn es fiir ein Magnet-
band verwendet wird, das wiederholt zum Laufen gebracht und gestoppt wird.

[0079] Das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung weist einen Warmeschrump-
fungsfaktor in willkirlicher Richtung bei 150 °C von weniger als 1 % auf. Betragt der Warmeschrumpfungsfak-
tor mehr als 1 %, kann die Zuverlassigkeit fur die Leistung des Aufzeichnungsmediums in Abhangigkeit der
Umstande, unter denen es verwendet wird, verloren gehen.

[0080] Das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung weist einen Luftungsindex
von 1 mmHg/h oder mehr auf. Ist der Luftungsindex kleiner als 1 mmHg/h und der Film wird in seinem Herstel-
lungsverfahren gewalzt, werden wahrscheinlich fehlerhafte Vorspriinge auf der Oberflaiche des gewalzten
Films erzeugt, wobei die Aufwickelausbeute des Films verringert wird. Der Liftungsindex betragt bevorzugt 3
mmHg/h oder mehr, starker bevorzugt 4 mmHg/h oder mehr.

[0081] Das Filmlaminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung weist einen Reibungskoeffi-
zienten von 0,6 oder weniger, bevorzugt 0,4 oder weniger, auf.

[0082] In dem Laminat aus aromatischem Polyamid der vorliegenden Erfindung sind die Mengen an Haloge-
nionen (insbesondere Chlorionen) und der organischen polaren Lésungsmittel, die in der Schicht B hiervon
enthalten sind, extrem klein. Daher kann die Leistung der magnetischen Aufzeichnungsmedium-Schicht, die
auf der Oberflache der Filmschicht B gebildet wurde, flr eine lange Zeit stabil gehalten werden. Das heil3t, die
Menge an Halogenionen, die in der Filmschicht B enthalten sind, betragt 50 ng/cm? oder weniger, bevorzugt
40 ng/cm? oder weniger. Betragt die Menge an Halogenionen mehr als 50 ng/cm?, kann die Stabilitat der Leis-
tung der magnetischen Aufzeichnungsmedium-Schicht méglicherweise beeintrachtig werden. Was die Menge
der organischen polaren Losungsmittel angeht, die in der Filmschicht B enthalten sind, betragt diese bevorzugt
50 ppm oder weniger, bevorzugt 40 ppm oder weniger. Ist die Menge an organischen polaren Lésungsmitteln
zu grofy, kann die Langzeitstabilitat der Leistung der magnetischen Aufzeichnungsmedium-Schicht beeintrach-
tigt werden.

[0083] Daher wird gemaf der vorliegenden Erfindung ein magnetisches Aufzeichnungsmedium bereitgestellt,
das durch die Bildung einer magnetischen Aufzeichnungsmedium-Schicht auf der Oberflache der Filmschicht
B aus dem obigen Filmlaminat aus aromatischem Polyamid gebildet wurde. Das magnetische Aufzeichnungs-
medium kann entweder ein magnetisches Aufzeichnungsmedium aus einem diinnen Metallfilm mit hoher Dich-
te oder ein beschichtetes Aufzeichnungsmedium mit hoher Dichte sein.

[0084] Im Falle des magnetischen Aufzeichnungsmediums aus einem dinnen Metallfilm mit hoher Dichte
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wird eine dinne ferromagnetische Metallfilmschicht, die aus Eisen, Kobalt, Chrom oder einer Legierung hier-
von oder einem Oxid hiervon gemacht ist, auf der Oberflache der Filmschicht B aus dem Filmlaminat aus aro-
matischem Polyamid durch Vakuumverdampfung, Sputtern, lonenplattieren oder dergleichen, gebildet, und
eine Schutzschicht aus Hartkarbon (DLC) oder dergleichen und eine Fluor-enthaltende Carbonsaure-basieren-
de Schmiermittelschicht werden wiederum auf der Oberflache der dinnen ferromagnetischen Metallfilmschicht
gebildet, gemal dem Zweck und der Anwendung und wie erforderlich. Auf der Oberflache, die der dinnen Me-
tallfilmschicht gegentber liegt, wird eine bekannte Rickenschicht gebildet. Hierbei kann ein magnetisches Auf-
zeichnungsmedium aus einem dinnen Metallfilm mit hoher Dichte erhalten werden, das hervorragende elek-
tromagnetische Umwandlungsmerkmale aufweist, wie Output in einem Bereich kurzer Wellenlangen, S/N und
C/N, wenig Ausfalle und eine kleine Fehlerrate.

[0085] Dieses magnetische Aufzeichnungsmedium aus einem dinnen Metallfilm mit hoher Dichte ist insbe-
sondere als ein Bandmedium fiir Hi8 fiir analoge Signalaufzeichnung und fiir digitale Videokassettenrekorder
(DVC), Data 8 mm und DDSIV fur digitale Signalaufzeichnung verwendbar.

[0086] Das beschichtete magnetische Aufzeichnungsmedium mit hoher Dichte wird durch die Auftragung ei-
ner magnetischen Beschichtung auf die Oberflache der Filmsicht B des Filmlaminats aus aromatischem Poly-
amid der vorliegenden Erfindung hergestellt.

[0087] Die magnetische Beschichtung umfallt eine Metall-basierende magnetische Beschichtung und eine
metalloxid-basierende magnetische Beschichtung.

[0088] Die Metall-basierende magnetische Beschichtung wird durch Mischen magnetischer Metalle oder ma-
gnetischer Materialien, die magnetische Metalle als Hauptkomponenten enthalten, in ein Bindemittel erhalten.
Beispielsweise kann die Metall-basierende magnetische Beschichtung durch das gleichmaRige Dispergieren
von Eisen oder nadelférmigem feinen magnetischem Eisenpulver, das Eisen als eine Hauptkomponente ent-
halt, in Polyvinylchlorid oder Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymer hergestellt werden.

[0089] Die Metalloxid-basierende magnetische Beschichtung wird durch Mischen magnetischer Metalloxide
oder magnetischer Materialien, die magnetische Metalloxide als Hauptkomponente enthalten, in ein Bindemit-
tel erhalten. Beispielsweise kann die Metall-basierende magnetische Beschichtung durch gleichmaRiges Dis-
pergieren von nadelférmigem feinen Magnetpulver, das aus Eisenoxid oder Chromoxid besteht, oder blatter-
artigem feinen Magnetpulver wie Bariumferrit in ein Bindemittel wie Polyvinylchlorid oder Vinylchlorid-Vinyla-
cetat-Copolymer hergestellt werden.

[0090] Die magnetische Beschichtung wird bevorzugt auf die vorliegende Erfindung aufgetragen, um eine
Magnetschicht mit einer Gesamtdicke von 1 ym oder weniger, bevorzugt 0,1 bis 1 pm, zu bilden.

[0091] Ferner kann durch die Bildung einer Rickenschicht auf der Oberflache, die der Magnetschicht gegen-
Uberliegt, durch ein bekanntes Verfahren, ein beschichtetes magnetisches Aufzeichnungsmedium fir hoch
dichte Aufzeichnung erhalten werden, das hervorragende elektromagnetische Umwandlungsmerkmale auf-
weist wie Output im Kurzwellenbereich, S/N und C/N, wenig Ausfalle und eine kleine Fehlerrate.

[0092] Uberdies kann gegebenenfalls eine nicht-magnetische Schicht, die ein feines Teilchen wie Titaniumo-
xidteilchen enthalt, auf der Schicht gebildet werden, auf der die Magnetschicht als eine Schicht gebildet werden
soll, die unter der Magnetschicht liegt, indem sie in dem gleichen organischen Bindemittel wie dem der Mag-
netschicht dispergiert und aufgetragen wird.

[0093] Dieses beschichtete magnetische Aufzeichnungsmedium mit hoher Dichte ist insbesondere fiir die
Verwendung als ein Bandmedium fur 8-mm-Video, Hi8, beta-Cam SP und W-VHS fir analoge Signalaufzeich-
nung und fir digitale Videokassettenrekorder (DVC), Data 8 mm, DDSIV, digitale beta-Cam, D2, D3, SX und
QIC fur Daten-Streamer fur digitale Signalaufzeichnung verwendbar.

Beispiele
[0094] Die vorliegende Erfindung wird anhand der nachstehenden Beispiele ausfuhrlich beschrieben, soll je-

doch nicht darauf beschrankt werden. Verschiedene physikalische Eigenschaften und charakteristische Eigen-
schaften in der vorliegenden Erfindung werden gemessen und auf die folgende Art und Weise definiert.
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(1) pH der Polymerlésung

[0095] Fuinf Gramm einer Polymerlésung werden als Probe genommen und zu 300 ml Wasser gegeben.
Nachdem die resultierende waldrige LOsung 2 Minuten gerihrt wurde, wurde der pH der walrigen Losung ge-
messen.

(2) durchschnittlicher Teilchendurchmesser der Teilchen
(a) durchschnittlicher Teilchendurchmesser der Teilchen vor der Zugabe zu der Polymerlésung

[0096] Dies wird unter Verwendung des zentrifugalen TeilchengréRenanalysierers CP-50 von Shimadzu Cor-
poration gemessen. Eine kumulative Kurve der Teilchen von jedem Durchmesser und die Menge hiervon wer-
den basierend auf der erhaltenen zentrifugalen Sedimentationskurve berechnet, und ein Teilchendurchmesser,
der zu 50 Gew.-% aquivalent ist, wird aus der kumulativen Kurve abgelesen und als der durchschnittliche Teil-
chendurchmesser genommen (gemal ,Book of Particle Size Measurement Technology", herausgegeben von
Nikkan Kogyo Press, Seiten 242 bis 247, 1975).

(b) durchschnittlicher Teilchendurchmesser der Teilchen im Film

[0097] Eine Film-bildende Ausgangslésung wird nach der Zugabe von Neutralisierungsmittelteilchen hinsicht-
lich des durchschnittlichen Teilchendurchmessers der Teilchen auf dieselbe Art und Weise wie in (a) gemes-
sen.

[0098] Aulerdem wird zum Zwecke der Verifikation ein kleines Probestick des Films in ein Epoxidharz gewi-
ckelt (Epomount, ein Produkt von Refinetech Co., Ltd.), das dann mit dem Probestlick darin eingewickelt, unter
Verwendung Microtome 2050 von Reichert-dJung Co., Ltd auf eine Dicke von 60 nm geschnitten wird. Der ge-
schnittene Film wird unter einem Transmissionselektronenmikroskop (Modell H-800 von Hitachi, Ltd.) beob-
achtet, um 25 Querschnitte der Teilchen auszuwahlen, die in einer Schicht existieren, die bewertet werden soll,
und die Teilchendurchmesser der ausgewahlten Teilchen werden gemessen und gemittelt. Das Ergebnis der
Messung war dasselbe wie das, das in (a) erhalten wurde.

(3) logarithmische Viskositat

[0099] Eine Polymerausgangslosung, die nach der Polymerisation ein aromatisches Polyamid enthalt, wird
zu einem Lésungsmittel wie einem Alkohol oder Wasser gegeben, und die logarithmische Viskositat eines Po-
lymer, das wieder ausgefallt und getrennt wurde, wird bei 30 °C in konzentrierter Schwefelsaure gemessen.

(4) Flachenstreckverhaltnis

[0100] Dies wird durch das Multiplizieren eines Streckverhaltnisses in Langsrichtung mit einem Streckverhalt-
nis in Querrichtung des Films erhalten.

(5) Oberflachenrauhigkeit des Films (arithmetischer Mittelrauhwert: Ra)

[0101] Der arithmetische Mittelrauhwert (Ra) wird gemaR JIS B0601 definiert und unter Verwendung des
Oberflachenrauhigkeitsmeters vom Tracer-Typ (SURFCORDER SE-30C) von Kosaka Laboratory Co., Ltd. in
der vorliegenden Erfindung gemessen. Die MelRbedingungen waren wie folgt:

(a) Radius der Tracerspitze: 2 pm

(b) MefRdruck: 30 mg

(c) Schnitt (cut-off): 0,08 mm

(d) MeRlange: 8,0 mm

(e) Datenablage: die Messung der Oberflachenrauhigkeit der gleichen Probe wird sechsmal wiederholt und

der Durchschnitt der MelRwerte ausschlieflich des groRten Wertes wird als der arithmetische Mittelrauhwert

(Ra) genommen.

(6) Dichte der Vorspriinge
[0102] 25 Bilder der Oberflache des Films wurden bei einer VergréRerung von 5.000fach und einem Winkel

von 0° unter Verwendung eines Rasterelektronenmikroskops (T-300 von JEOL Ltd.) willkurlich aufgenommen
und die Anzahl der Vorspringe auf der Oberflaiche des Films in jeder Photographie wird gezahlt. Die Anzahl
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der Vorspriinge pro mm? wird durch Mittelung der Anzahlen der Vorspriinge der Photographien berechnet.
(7) Porenanteil

[0103] Der Film wird auf eine Tiefe von 500 nm unter Verwendung eines Plasmareaktors (PR31 von Yamato
Kagaku Co., Ltd.) von der Oberflache geatzt. 25 Photographien der Oberflache der geatzten Probe werden
willkirlich bei einer VergréRerung von 5.000fach und einem Winkel von 0° unter Verwendung eines Rastere-
lektronenmikroskops (T-300 von JEOL Ltd.) aufgenommen, um den langen Durchmesser der Teilchen, die auf
der Oberflache erscheinen, und den langen Durchmesser einer Pore um das Teilchen herum, zu messen. Der
Porenanteil wird durch die folgende Gleichung erhalten:

Porenanteil = (langer Durchmesser der Pore)/(langer Durchmesser des Teilchens)
(8) Reibungskoeffizient
[0104] Ein statischer Reibungskoeffizient (us) unter einer Last von 1 kg wird gemafl ASTM D1894-63 unter

Verwendung eines Schllpfrigkeits-Mel3gerates (herstellt von Toyo Testor Co., Ltd.) und einer Glasplatte als
eine Schlittenplatte gemessen. Der erhaltene Wert wird basierend auf den folgenden Kriterien bewertet.

us Kriterien
weniger als 0,6 ®
0,6 bis 0,8 O
mehr als 0,8 X

(9) Durchlauf-Reibungskoeffizient

[0105] Dieser wird auf die folgende Art und Weise unter Verwendung der in Fig. 1 gezeigten Vorrichtung ge-
messen.

[0106] Ein Film, der auf eine Breite von 8 mm geschnitten wurde, wird mit dem fixierten Stift 7 bei einem Win-
kel von 90° (= /2 Radiant) in Kontakt gebracht und bei einer Geschwindigkeit von 3 m/min bei einer Tempe-
ratur von 20 °C und einer Feuchtigkeit von 60 % r. F. bewegt (Reibung). Eine Spannung T, beim Einlaf} wird
mit dem Spannungsiberwacher 2 auf 50 g und die Spannung T, beim Auslaf}, nachdem der Film 200 m ge-
laufen ist, wird mit dem Tensiometer 10 am Auslal} aufgezeichnet. Der Durchlauf-Reibungskoeffizient wird aus
der folgenden Gleichung berechnet und auf der Basis der folgenden Kriterien bewertet.

Durchlauf-Reibungskoeffizient = (2/11)-In-(T,/T,)

Durchlauf-Reibungskoeffizient Bewertungskriterien
weniger als 0,4 ®
0,4 oder mehr und weniger als 0,6 0]
0,6 oder mehr X

(10) Abriebbestandigkeit (gegen Stift)
[0107] Diese wird unter Verwendung der in Fig. 1 gezeigten Vorrichtung gemessen.

[0108] Beieiner Temperatur von 20 °C und einer relativen Feuchte von 60 %, wird der Film, der auf eine Breite
von 1/2 Inch geschnitten wurde, mit dem fixierten Stift 7 bei einem Winkel von 6 = (90/180) m-Radiant (90°) in
Kontakt gebracht und lief 5 m bei einer Geschwindigkeit von 2 m/min (die EinlaRspannung wird bei 40 g fixiert),
und die Abriebbestandigkeit wird auf der Basis der folgenden Kriterien bewertet.

kein Abriebstaub haftet an dem Stift ®
eine kleine Menge von Abriebstaub haftet an dem Stift O
eine grofe Menge von Abriebstaub haftet an dem Stift X
(11) Abriebbestandigkeit (Kalandrieren)

[0109] Diese wird unter Verwendung eines drei-Walzen-mini-Superkalenders (Nylonwalze x Stahlwalze) be-
wertet. Der Film Iauft 7.000 m bei einer Geschwindigkeit von 100 m/min, einer Verfahrenstemperatur von 90
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°C und einem linearen Druck von 300 kg/cm. Sie wird aus Flecken, die an der Nylonwalze des Kalenders haf-
ten, basierend auf den folgenden Kriterien bewertet.

die Nylonwalze ist nicht beschmutzt ®
die Nylonwalze ist leicht beschmutzt 0]
die Nylonwalze ist mehrfach beschmutzt X

(12) Aufwickeleigenschaft

[0110] Nachdem die Aufwickelbedingungen zum Zeitpunkt des Langsschneidens optimiert wurden, wird der
Film geschnitten, um 10 Rollen zu erhalten, die jeweils eine Breite von 560 mm und eine Lange von 9.000 m
haben, und die Rollen werden dann eine Woche stehengelassen. Danach wird das Auftreten von Falten auf
der Filmoberflache bei jeder der Rollen Uberprift und die Anzahl der Rollen, die verkauft werden kann, wird
bestimmt. Die Aufwickeleigenschaft der Rollen wird basierend auf den folgenden Kriterien bewertet.

Anzahl der verkauflichen Rollen Kriterien
9 oder mehr ®

7 bis 8 0]

4 bis 6 X

3 oder weniger XX

(13) LGftungsindex

[0111] 20 Filme, von denen jeder eine GréRe von 8 cm x 8 cm hat, werden einer (iber den anderen gestapelt
und ein dreieckiges Loch, dessen Seitenlangen jeweils 2 mm betragen, wird in jedem der Filme erzeugt, auller
bei dem obersten Film. Die Messung wird unter Verwendung eines Digital Bekk Flachheitstesters von Toyo Sei-
ki Co., Ltd. gemessen, nachdem der Druck auf 560 mmHg eingestellt wurde, und eine Veranderung des Dru-
ckes nach einer Stunde wird abgelesen. Diese Messung wird finfmal wiederholt und der Mittelwert der Mef3-
werte wird als der Liftungsindex (mmHg/h) genommen.

(14) mechanische Eigenschaften
(a) Youngsche Moduli

[0112] Es wird eine Probe durch Schneiden eines Films auf eine Breite von 10 mm und eine Lange von 150
mm hergestellt, und diese Probe durch einen Spannungstester (TENSILON von Toyo Baldwin Co., Ltd.) bei
einem Spannfutterintervall von 100 mm und einer Zuggeschwindigkeit von 10 mm/min in einem Raum, der auf
eine Temperatur von 20 °C und eine relative Feuchte von 50 % eingestellt wurde, gezogen. Der Youngsche
Modul wird aus dem Tangens des steigenden Teils der erhaltenen Spannungs-Dehnungs-Kurve berechnet.

(b) Biegefestigkeit
[0113] Diese wird basierend auf der folgenden Gleichung aus der Neigung des Tangens des steigenden Teils
der erhaltenen Spannungs-Dehnungs-Kurve durch ziehen des Films bei einem Spannfutterintervall von 100
mm und einer Zuggeschwindigkeit von 5 mm/min unter Verwendung des gleichen Apparates und der MeRbe-
dingungen wie bei der obigen Messung des Youngschen Moduls, berechnet.
Biegefestigkeit (mg-mm) = [(10° (mg/kg) x (Neigung des Tangens (kg/mm?)) x (Filmdicke (mm))?®)/12

(c) Reilfestigkeit
[0114] Eine Belastung zum Zeitpunkt, wenn der Film durch das Ziehen bei einem Spannfutterintervall von 100
mm und einer Zuggeschwindigkeit von 100 mm/min unter Verwendung des gleichen Apparates und der Mef3-
bedingungen wie bei der obigen Messung des Youngschen Moduls, gebrochen ist, wird als die Reilfestigkeit
genommen. Die Querschnittsflache des Probenfilms bevor er gezogen wird, wird als ein Anfangswert genom-
men.

(15) thermische Schrumpfung

[0115] Zehn 350 mm x 350 mm Proben des Films werden hergestellt, um sicher zu stellen, daf} der Abstand
(Lo(mm)) zwischen zwei Punkten 300 mm betragt. Die markierten Probenfilme werden ohne Spannung in eine
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Kammer mit zirkulierender heiRer Luft und konstanter Temperatur, die bei 150 °C gehalten wird, gehangen,
diese Filme werden aus der Kammer herausgenommen, nachdem sie 30 Minuten in der Kammer waren, und
der Abstand (L (mm)) zwischen zwei Punkten des Films wird gemessen. Die thermischen Schrumpfungen (Ein-
heit: %), die aus der folgenden Gleichung erhalten werden, werden gemittelt.

thermische Schrumpfung = 100 x [(L, — L)/L,]
(16) Filmdicke

[0116] Die Gesamtdicke des Films wird erhalten, indem die Dicken bei 10 Punkten gemittelt werden, die will-
kirlich durch ein Mikrometer gemessen werden. Ein ultra-dinnes Stiick des Films wird unter einem Transmis-
sionselektronenmikroskop beobachtet, um die Dicke der Schicht aus dem Querschnitt der Schicht zu erhalten,
wie bei der Messung der Teilchendurchmesser der Teilchen in dem Film.

(17) elektromagnetische Umwandlungsmerkmale (A)

[0117] Eine magnetische Beschichtung, die wie folgt hergestellt wird, wird auf die flache Oberflache des Films
bis zu einer Dicke von 1,2 pm aufgetragen, ausgerichtet in einem Gleichstrommagnetfeld von 2.500 Gauss,
durch Erwarmen auf 120 °C getrocknet und der Super-Kalandrierung unterzogen (linearer Druck: 300 kg/cm,
Temperatur: 90 °C), und der resultierende Film wird zu einer Rolle aufgewickelt. Diese Rolle wird in einem Ofen
bei 55 °C drei Tage stehengelassen.

< Herstellung einer magnetischen Beschichtung >

[0118] Nachdem die unten gezeigte Zusammensetzung in eine Kugelmuhle geladen, 16 Stunden geknetet
und dispergiert worden ist, werden 5 Gew.-teile einer Isocyanatverbindung (Desmodule L von der Bayer AG)
in die Kugelmihle gegeben und durch Hochgeschwindigkeitsscherung fir eine Stunde dispergiert, um eine
magnetische Beschichtung herzustellen.

* Zusammensetzung der Beschichtung:
nadelférmige Fe-Teilchen 100 Gew.-teile

Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymer (Slec 7A of Seki- 15 Gew.-teile
sui Chemical Co., Ltd.)

thermoplastisches Polyurethanharz 5 Gew.-teile
Chromoxid 5 Gew.-teile
Ruf® 5 Gew.-teile
Lecithin 2 Gew.-teile
Fettsaureester 1 Gew.-teil
Toluol 30 Gew.-teile
Methylethylketon 50 Gew.-teile
Cyclohexanon 70 Gew.-teile

[0119] Ferner wird eine Beschichtungslésung mit der folgenden Zusammensetzung auf die Filmoberflache,
die der magnetischen Aufzeichnungsschicht des Films gegeniberliegt, bis zu einer Dicke von 0,5 pm als eine
Ruckenschicht aufgetragen, getrocknet und geschnitten, um ein Magnetband zu erhalten.

* Zusammensetzung der Riickenschicht:

RuR 100 Gew.-teile
thermoplastisches Polyurethanharz 60 Gew.-teile
Isocyanatverbindung (Colonate L von Nippon Polyu- 18 Gew.-teile
rethane Kogyo Co., Ltd.)

Silikondl 0,5 Gew.-teile
Methylethylketon 250 Gew.-teile
Toluol 50 Gew.-teile

[0120] Die charakteristischen Eigenschaften des Bandes werden unter Verwendung der folgenden kommer-
ziell erhaltlichen Vorrichtungen gemessen.
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* verwendete Vorrichtungen:

8-mm-Videobandrekorder: EDV-6000 von Sony Corp.
C/N-Messung: Gerauschmesser von Shibasoku Co., Ltd.

(a) C/N-Messung

[0121] Ein Signal mit einer Aufzeichnungswellenlange von 0,5 ym (eine Frequenz von etwa 7,4 MHz) wird
aufgezeichnet, das Verhaltnis der Werte seines Reproduktionssignals bei 6,4 MHz und 7,4 MHz wird als C/N
des Bandes genommen, und C/N wird basierend auf den folgenden Kriterien bewertet, wobei der erhaltene
Wert im folgenden Vergleichsbeispiel 9 eine Referenz ist.

nicht kleiner als (Referenz + 3 dB) ®

kleiner als (Referenz + 3 dB) bis (Referenz + 1 dB) o

kleiner als (Referenz + 1 dB) X
(b) Ausfalle

[0122] Die Anzahl der Ausfalle pro Minute bei 20 ps/20 dB wurde unter Verwendung eines Ausfallzdhlers ge-
messen.

0 bis 19 Ausfalle pro Minute 0]
20 oder mehr Ausfalle pro Minute X

(c) Laufdauer

[0123] Das C/N des Bandes wurde nach der Aufzeichnung gemessen und die Reproduktion des Bandes bei
einer Bandlaufgeschwindigkeit von 85 cm/min, einer Temperatur von 25 °C und einer Feuchte von 55 % r. F.
wurde 1.000 Mal wiederholt. Die Laufdauer des Bandes wurde hinsichtlich der folgenden Kriterien, basierend
auf der Menge der Abweichung vom Ausgangswert, bewertet.

Abweichung vom Ausgangswert Bewertung
-1,0 dB oder héher 0
weniger als -1,0 dB X

(18) elektromagnetische Umwandlungsmerkmale (B)

[0124] Ein ferromagnetischer diinner Film, der aus 100 % Kobalt gemacht ist, wird auf der Oberflache der
Filmschicht B durch Vakuumverdampfung gebildet, um zwei Schichten mit einer Gesamtdicke von 0,02 ym zu
bilden (jede hat eine Dicke von etwa 0,01 pm). Dann werden ein Hartkarbon-(DLC)-Film und eine Fluor-ent-
haltende Carbonsaure-basierende Schmiermittelschicht wiederum auf der Oberflache der obigen Schichten
gebildet, und eine Riickenschicht wird auf der Oberflache, die der Magnetschicht gegeniiberliegt durch ein be-
kanntes Verfahren gebildet. Danach wird der erhaltene Film auf eine Breite von 8 mm geschnitten und in eine
kommerzielle 8-mm-Videokassette eingelegt. Die charakteristischen Eigenschaften des Bandes wurden unter
Verwendung der folgenden kommerziell erhaltlichen Vorrichtungen gemessen.

* verwendete Vorrichtungen:

8-mm-Videobandrekorder: EDV-6000 von Sony Corp.
C/N-Messung: Gerauschmesser von Shibasoku Co., Ltd.

(a) C/N-Messung

[0125] Ein Signal mit einer Aufzeichnungswellenlange von 0,5 pm (eine Frequenz von etwa 7,4 MHz) wird
aufgezeichnet, das Verhaltnis der Werte seines Reproduktionssignals bei 6,4 MHz und 7,4 MHz wird als C/N
des Bandes genommen, das C/N des abgeschiedenen Bandes fiir ein kommerziell erhaltliches 8-mm-Video
wird als 0 dB betrachtet, und das C/N wird mit einem relativen Wert basierend auf den folgenden Kriterien be-
wertet.
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relativer Wert C/N
nicht kleiner als (Referenz + 3 dB)

kleiner als (Referenz + 3 dB) bis (Referenz + 1 dB)
kleiner als (Referenz + 1 dB)

X0®

(b) Laufdauer

[0126] Das C/N des Bandes wurde nach der Aufzeichnung gemessen und die Reproduktion des Bandes bei
einer Bandlaufgeschwindigkeit von 85 cm/min, einer Temperatur von 55 °C und einer Feuchte von 75 % r. F.
wurde 400 Mal wiederholt. Die Laufdauer des Bandes wurde hinsichtlich der folgenden Kriterien, basierend auf
der Menge der Abweichung vom Ausgangswert bewertet.

Abweichung vom Ausgangswert Bewertung
nicht weniger als +0,0 dB ®
-1,0 dB oder héher @)
weniger als -1,0 dB X

(19) Warme- und Feuchtigkeitsstabilitat

[0127] Das Band wird bei einer Temperatur von 60 °C und einer Feuchtigkeit von 80 % r. F. 90 Stunden ste-
hengelassen, um visuell zu beobachten, ob die abgeschiedene Oberflache korrodiert. Die Warme- und Feuch-
tigkeitsstabilitat des Bandes wird auf der Basis der folgenden Kriterien bewertet.

Ergebnis der visuellen Beobachtung Bewertung
nicht korrodiert O
korrodiert X

(20) Gehalt an Halogenionen

[0128] Dieser wird auf eine Art und Weise gemessen, die aus den folgenden Schritten besteht.
1) Zehn Milliliter ultra-reines Wasser werden in einen Petrischalen-ahnlichen Teflonbehalter gefiillt.
2) Eine Probe, die durch das Schneiden des Films zu einem Quadrat mit jeweils einer Seitelange von 5 cm
erhalten wurde, wird auf das Wasser ausgeschwommen, wobei die Extraktionsoberflache dem Wasser zu-
gewandt ist.
3) Es wird 30 Minuten Ultraschall an die Probe angelegt.
4) Der erhaltene Extrakt wird durch lonenchromatographie analysiert.

< MeRbedingungen fir die lonenchromatographie >

Modell: 4000! von Dionex Co., Ltd.

Saule: lonpac AG4A-SC/AS4A-SC

Eluent: 1,80 mM Na,CO, + 1,70 mM NaHCO,
Regenerationsmittel: 0,025 N H,SO,

Detektor: elektrische Leitfahigkeit

FlieRrate: 1,5 ml/min

Unterdricker: Mikromembranunterdriicker

aufgezeichnete lonen: F-, CI;, NO,", Br, NO,", PO,*, SO,*

(21) Gehalt an organischem polaren Lésungsmittel
[0129] 1 bis 100 Milligramm eines Probefilms werden gemaf des restlichen Lésungsmittels genau abgewo-

gen, und der Probefilm wird durch einen Gaschromatographen (GC) unter Verwendung thermischer Extraktion
unter den folgenden Bedingungen gemessen.
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MeRbedingungen:

GC Modell: 5890 Reihe Il (von HEWLETT PACKARD)
Séaule: DB-17 (0,25 mm & x 30 m x 0,5 ym, J&W Sau-
lentemperatur: 160 bis 220 °C fiir 2 Minuten bei 8
°C/min Injektionsstellentemperatur: 300 °C mit einem
Split-Verhaltnis von 1/60

HS Modell: JHS-100 (von Nippon Bunseki Kogyo Co.,
Ltd.) Temperatur und Zeit fiir die Warmebehandlung:
280 °C x 10 min Adsorptionstemperatur und Adsor-
bens: -60 °C und Quartzwolle Temperatur und Zeit fir
die Desorption: 20 bis 255 °C und 20 s

Beispiel 1

[0130] 25 mol-% p-Phenylendiamin und 25 mol-% 3,4-Diaminodiphenylether als Diaminkomponenten und 50
mol-% Terephthalsaurechlorid als eine Saurekomponente wurden in NMP (N-Methylpyrrolidon) polymerisiert.

[0131] Das erhaltene Polymer wurde in zwei Portionen geteilt. Dann wurde fir die Filmschicht A eine
NMP-Aufschldammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 2.000 nm
hergestellt, indem Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 8.000 nm (ein Pro-
dukt von Inoue Sekkai Co., Ltd.) in NMP durch einen Homogenisator dispergiert wurde, das resultierende Ge-
misch durch einen Sandschleifer gemahlen wurde, um einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von
3.000 nm zu erhalten, und die resultierenden Teilchen mit einem 50-um-Maschenfilter (HDC Il, ein Produkt von
Nippon Poll Co., Ltd.) filtriert wurden. Diese NMP-Aufschlammung wurde zu einer der beiden Portionen des
Polymers in einer solchen Menge zugegeben, dal sicher gestellt war, dal® 50,4 mol-% Calciumhydroxid 50
mol-% Terephthalsaurechlorid, die oben verwendet wurden, entsprechen, um eine Film-bildende Ausgangs|6-
sung (A) mit einem pH von 4,7 herzustellen. Diese Portion des Polymers hatte eine logarithmische Viskositat
von 3,5.

[0132] Eine Film-bildende Ausgangslésung (B) mit einem pH von 3,8 wurde fur die Filmschicht B hergestellt,
indem eine NMP-Aufschldammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser
von 2.000 nm zu der anderen Portion des Polymers (die eine logarithmische Viskositat von 3,5 hatte) zugege-
ben wurde.

[0133] Diese Ausgangslésungen wurden in einem Laminat aus zwei Schichten in einer Kalotte gebildet, so
daf sowohl die Schicht A als auch die Schicht B des Zielfilms eine Dicke von 2,0 ym haben sollten. Das Lami-
nat wurde auf ein Metallband bei 100 °C gegossen, 2 Minuten bei 100 °C getrocknet, und dann schrittweise in
insgesamt 10 Minuten bei 120 °C und 150 °C, um einen nicht gestreckten Film mit Selbsthaltungseigenschaf-
ten zu erhalten. Der nicht gestreckte Film wurde erhalten, wobei die Filmschicht A Luft ausgesetzt war und die
Filmschicht B dem Band zugewandt war. Der nicht gestreckte Film wurde kontinuierlich von dem Band abgeldst
und in Wasser eingefiihrt, um das Losungsmittel und das Salz zu entfernen.

[0134] Das resultierende nicht gestreckte Filmlaminat wurde auf das 2,7fache in Langsrichtung bei 350 °C
zwischen Walzen mit niedriger und hoher Geschwindigkeit gezogen, auf einen Spannrahmen aufgebracht, auf
das 2,7fache in Querrichtung bei 380 °C gezogen, um einen biaxial gestreckten Film zu erhalten, der dann der
Warmebehandlung bei 400 °C fiir eine Minute unterzogen wurde, um ein Filmlaminat aus aromatischem Poly-
amid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 um zu erhalten.

[0135] Die restlichen Teilchen des Neutralisationsmittels in der Filmschicht A des erhaltenen Filmlaminats aus
aromatischem Polyamid hatten einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 400 nm. Auf der anderen
Seite wurde keines der Teilchen, die als die restlichen Teilchen des Neutralisationsmittels betrachtet werden
konnten, in der Filmschicht B gefunden. Die physikalischen Eigenschaften und die charakteristischen Eigen-
schaften des erhaltenen Filmlaminats werden in der Tabelle 2 gezeigt.

Beispiel 2
[0136] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 ym wurde unter den

in Tabelle 1 gezeigten Bedingungen und auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 1 erhalten, auller daf’ der
pH der Ausgangslésung, die die Filmschicht B bildet, auf 4,5 geandert wurde. Die physikalischen Eigenschaf-
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ten und die charakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt.
Beispiel 3

[0137] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid wurde auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 1 erhal-
ten, auller dafy die Diaminkomponente (50 mol-% insgesamt) aus 37,5 mol-% p-Phenylendiamin und 12,5 mol
% 3,4'-Diaminodiphenylether bestand. Die physikalischen Eigenschaften und die charakteristischen Eigen-
schaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt.

Beispiel 4

[0138] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid wurde auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 1 erhal-
ten, aulBer dall die Diaminkomponente (50 mol-% insgesamt) aus 12,5 mol-% p-Phenylendiamin und 37,5
mol-% 3,4'-Diaminodiphenylether bestand. Die physikalischen Eigenschaften und die charakteristischen Ei-
genschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt.

Beispiel 5

[0139] Eine Ausgangslésung mit einem pH von 5,5 wurde durch Zugabe einer NMP-Aufschlammung aus Cal-
ciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 1.300 nm hergestellt, wahrend eine an-
dere Ausgangslésung mit einem pH von 4,3 durch Zugabe einer NMP-Aufschlammung aus Calciumhydroxid
mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 3.000 nm (logarithmische Viskositat: 3,5) hergestellt
wurde.

[0140] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgiltigen Dicke von 20 pm wurde auf diesel-
be Art und Weise wie in Beispiel 2 erhalten, aulder dall die Dicke der beiden Schichten auf 10 pm geandert
wurde und die Teilchendurchmesser wie in Tabelle 1 zeigt, gedndert wurden. Die physikalischen Eigenschaften
und die charakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt.

Vergleichsbeispiel 1

[0141] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 pm wurde unter den
in Tabelle 1 gezeigten Bedingungen und auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 1 erhalten, aulRer dal der
Streckschritt weggelassen wurde. Die physikalischen Eigenschaften und die charakteristischen Eigenschaften
des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt. Da das Filmlaminat nicht gestreckt wurde, waren nicht ausrei-
chend Vorspringe auf seiner Oberflache vorhanden. Daher hatte es einen grof3en Reibungskoeffizienten und
eine schlechte Aufwickeleigenschaft.

Vergleichsbeispiel 2

[0142] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 pm wurde unter den
in Tabelle 1 gezeigten Bedingungen und auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 1 erhalten, aulRer dal der
pH der Film-bildenden Ausgangslésung fir die Filmschicht A und die fir die Filmschicht B jeweils auf 3,6 ge-
andert wurden und die Neutralisationsmittelteilchen aus den beiden Schichten entfernt wurden. Die physikali-
schen Eigenschaften und die charakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt.
Es ist selbstverstandlich, dafl das Laminat schlechte Handhabungseigenschaften aufweist.

Vergleichsbeispiel 3

[0143] Eine Film-bildende Ausgangslésung wurde wie in Beispiel 1 hergestellt, auer das eine NMP-Auf-
schlammung aus Calciumhydroxid durch einen Sandschleifer gemahlen wurde, um einen durchschnittlichen
Teilchendurchmesser von 1.000 nm zu erhalten, und diese mit einem 20-uym-Meshfilter (HDC I, ein Produkt
von Nippon Poll Co., Ltd.) filtriert wurde, um eine NMP-Aufschldmmung aus Calciumhydroxid mit einem durch-
schnittlichen Teilchendurchmesser von 350 nm zu erhalten, die dann zu einem Polymerisationssystem gege-
ben wurde, um den pH der erhaltenen Film-bildenden Ausgangsldsung auf 3,5 einzustellen, und das die Neu-
tralisierungsmittelteilchen entfernt wurden.

[0144] Die erhaltene Ausgangsldsung wurde in zwei Portionen geteilt, von denen eine der ersten einer drei-

schichtigen Formpresse und der dritten Schicht der Formpresse zugeflihrt wurde, so dal} sie beide Oberfla-
chenschichten des Filmlaminats bilden. Ein spharisches Siliciumdioxid mit einem durchschnittlichen Teilchen-
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durchmesser von 1,5 ym wurde dem anderen Teil der Ausgangslésung in einer Menge von 0,3 Gew.-%, basie-
rend auf dem Feststoffgehalt des Harzes, zugegeben und damit gemischt, und das resultierende Gemisch wur-
de der zweiten Schicht der Formpresse zugefiihrt und bildete die Zwischenschicht des Films. Ein Filmlaminat
aus aromatischem Polyamid mit einer endguiltigen Dicke von 5,0 um (jede der Oberflachenschichten hat eine
Dicke von 1,0 um) wurde dann gemaf Beispiel 1 hergestellt. Die physikalischen Eigenschaften und die cha-
rakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt. Es ist selbstverstandlich, dak das
Laminat schlechte Handhabungseigenschaften aufweist.

Vergleichsbeispiel 4

[0145] Eine einschichtiger aromatischer Polyamidfilm mit einer endgultigen Dicke von 5,0 ym wurde nur unter
Verwendung der Film-bildenden Ausgangslésung, die das spharische Siliciumdioxid fir die zweite Schicht in
Vergleichsbeispiel 3 enthalt, unter den in Tabelle 1 gezeigten Bedingungen erhalten. Die physikalischen Eigen-
schaften und die charakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabelle 2 gezeigt. Es ist selbst-
verstandlich, da® der Film eine schlechte Abriebbestéandigkeit aufweist, weil eine extern zugegebene Teil-
chen-enthaltende Schicht als die aulierste Schicht exponiert wird.

Vergleichsbeispiel 5

[0146] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 pm wurde unter den
in Tabelle 1 gezeigten Bedingungen und gemaf Beispiel 1 erhalten, auRer daR der Teilchendurchmesser des
Neturalisationsmittels vor seiner Zugabe auf 22.000 nm und der pH der Film-bildenden Ausgangslésung fur die
Filmschicht A auf 4,5 geandert wurde, so dal} grobe Vorspriinge auf der Oberflache des Films gebildet wurden.
Die physikalischen Eigenschaften und die charakteristischen Eigenschaften des Filmlaminats werden in Tabel-
le 2 gezeigt. Es ist selbstverstandlich, da® das Laminat einen groRen Porenanteil und eine schlechte Abrieb-
bestandigkeit aufweist.

Vergleichsbeispiel 6

[0147] Eine Film-bildende Ausgangslésung fur die Filmschicht A wurde auf dieselbe Art und Weise wie in Bei-
spiel 2 hergestellt, und ein spharisches Siliciumdioxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von
400 nm wurde zu der Ausgangslésung in einer solchen Menge zugegeben, dal sein Anteil 0,2 % des Fest-
stoffgehaltes des Harzes betrug. Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von
4,0 pm wurde unter Verwendung derselben Filmschicht B und der Filmbildungsbedingungen, wie die, die in
Beispiel 2 verwendet wurden, erhalten. Es ist selbstverstandlich, daf’ das Laminat einen grof3en Porenanteil
und eine schlechte Abriebbestandigkeit aufweist, weil die Teilchen, die in einer anorganische Teilchen-enthal-
tenden Schicht enthalten sind, extern zugegebene Teilchen sind.
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Tabelle 1 (Fortsetzung)

Schicht B Filmdicke (um)
Neutralisationsmittelteilchen | pH Teilchendurchmesser nach
der Neutralisation
Bsp. 1 Ca(OH), 3,8 Teilchen vollig gelést 4,0
Bsp. 2 Ca(OH), 45 50 4,0
Bsp. 3 Ca(OH), 3,8 Teilchen vollig gelst 4,0
Bsp. 4 Ca(OH), 3,8 Teilchen vollig gelost 4,0
Bsp. 5 Ca(OH), 3,8 400 20,0
Vgl.-bsp. 1 Ca(OH), 3,8 Teilchen vollig gelést 4,0
Vgl.-bsp. 2 Ca(OH); 3,6 Teilchen vollig gelost 4,0
Vgl.-bsp. 3 Ca(OH), 3,5 Teilchen vollig gelost 50
Vgl.-bsp. 4 - - - 5,0
Vgl.-bsp. 5 Ca(OH), 3,8 50 40
Vgl.-bsp. 6 Ca(OH), 45 50 4.0
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
Tabelle 2

Streckverhaltnis- | Flachenstreckver- | Oberflichenrauhigkeit Ra Schicht A

sein Lings- und | haitnis (nm)

Querrichtung Schicht A Schicht B Anzahl an Vorspriingen | Porenanteil

pro mm?
Bsp. 1 27x27 7.3 12,2 0,9 18.500 1,2
Bsp. 2 2,7x27 73 12,5 1,1 18.500 1,2
Bsp. 3 27x27 73 12,8 1,0 18.500 1,2
Bsp. 4 27x27 73 11,7 0,9 18.500 1,2
Bsp. 5 27x27 73 14,9 9,3 44.000 1,2
Vgl.-bsp. 1 1,0x1,0 1,0 25 1,0 unmdglich zu beobach- | 1,0
ten

Vgl-bsp.2 |[2,7x2,7 73 0,7 0,7 - -
Vgl.-bsp.3 [2,7x27 73 41,1 40,8 - -
Vgl-bsp.4 [27x27 73 65,9 65,3 150 1,9
Vgl.-bsp.5 [2,7x27 73 103,5 33,5 60 2,5
Vgl-bsp.6 [2,7x27 73 12,5 1,0 18.500 2.2
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
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Tabelle 2 (Fortsetzung)

Youngscher Modul (kg/mm?) Reibungskoeffi- | Aufwickeleigen- | Abriebbestandig- Schicht B
zient schaft keit
In Langs- | In Querrich- | In Léngs- Anzahl der
richtung tung u. Quer- Vorsprlinge pro
richtung mm®
Bsp. 1 1.250 1.250 2.500 O O O -
Bsp. 2 1.250 1.250 2.500 ® O (@) 18.500
Bsp. 3 1.350 1.350 2.700 o S} O -
Bsp. 4 1.150 1.150 2.300 O ® @] -
Bsp. 5 1.250 1.250 2.500 © ® ® 7.500
Vgl.-bsp. 1 600 600 1.200 X X (@] -
Vgl.-bsp. 2 1.250 1.250 2500 X XX (@) -
Vgl.-bsp. 3 1.250 1.250 2.500 X X (e} -
Vgl.-bsp. 4 1.250 1.250 2.500 © O X -
Vgl.-bsp. 5 1.250 1.250 2.500 © ® X 18.500
Vgl-bsp.6 [ 1.250 1.250 2.500 O ) X 18.500
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
Beispiel 6

[0148] 25 mol-% p-Phenylendiamin und 25 mol-% 3,4'-Diaminodiphenylether als Diaminkomponenten und 50
mol-% Terephthalsaurechlorid als eine Saurekomponente wurden in NMP (N-Methylpyrrolidon) polymerisiert.

[0149] In der Zwischenzeit wurde eine NMP-Aufschlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittli-
chen Teilchendurchmesser von 1.900 nm durch das Dispergieren von Calciumhydroxid mit einem durchschnitt-
lichen Teilchendurchmesser von 8.000 nm (ein Produkt von Inoue Sekkai Co., Ltd.) in NMP durch einen Ho-
mogenisator, Mahlen des resultierenden Gemisches durch einen Sandschleifer, um einen durchschnittlichen
Teilchendurchmesser von 2.800 nm zu erhalten, und Filtern der resultierenden Teilchen mit einem 50-um-Ma-
schenfilter (HDC II, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) hergestellt.

[0150] Das obige Polymer wurde in zwei Portionen geteilt, und die obige NMP-Aufschlammung wurde zu ei-
ner der beiden Portionen des Polymers in einer solchen Menge zugegeben, dal} sichergestellt war, da® 50,2
mol-% Calciumydroxid 50 mol-% des Terephthalsaurechlorids, das oben verwendet wird, entsprechen, um
eine Film-bildende Ausgangsldsung (A) fiir die Schicht A zu bilden. Die Film-bildende Ausgangsldsung (A) hat-
te einen pH von 4,7. Diese Portion des Polymers hatte eine logarithmische Viskositat von 3,5.

[0151] Eine Film-bildende Ausgangsldsung (B) wurde fiir die Filmschicht B hergestellt, indem die obige Auf-
schlammung aus Calciumhydroxid durch einen Sandschleifer gemahlen wurde, um einen durchschnittlichen
Teilchendurchmesser von 900 nm zu erhalten, die resultierenden Teilchen mit einem 20-uym-Maschenfilter
(HDC I, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) filtriert wurden, um einen durchschnittlichen Teilchendurchmes-
ser von 600 nm zu erhalten, und die resultierende Aufschlammung zu der anderen Portion des Polymers in
einer solchen Menge zugegeben wurde, daR sichergestellt war, daR 50,3 mol-% Calciumhydroxid 50 mol-%
des Terephthalsaurechlorids entsprechen, daf} oben verwendet wurde. Die Film-bildende Ausgangslésung (B)
hatte einen pH von 4,9. Diese Portion des Polymers hatte eine logarithmische Viskositat von 3,5.

[0152] Die erhaltenen Film-bildenden Ausgangslésungen (A) und (B) wurden auf 100 °C erwarmt und in einer
Kalotte bei 100 °C zu einem Laminat geformt, so daf® die Schicht A und die Schicht B des Produktfilms eine
Dicke von 0,5 pm bzw. eine Dicke von 5,5 um hatten. Das Laminat wurde auf ein Metallband bei 100 °C ge-
gossen, zwei Minuten bei 100 °C, und dann schrittweise iber insgesamt 10 Minuten bei 120 °C und 150 °C,
getrocknet, um ein nicht gestrecktes Filmlaminat mit Selbsthaltungseigenschaften zu erhalten. Es wurde ein
nicht gestrecktes Filmlaminat erhalten, dessen Schicht A dem Band zugewandt war. Nachdem das nicht ge-
streckte Filmlaminat kontinuierlich von dem Band abgel6st war und in ein Wasserbad eingefiihrt wurde, um das
Lésungsmittel und das Salz zu entfernen, wurde es 15 Minuten bei 150 °C getrocknet.

[0153] Das resultierende nicht gestreckte Filmlaminat wurde auf das 2,5fache in Langsrichtung bei 350 °C
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zwischen Walzen mit niedriger und hoher Geschwindigkeit gezogen, auf einen Spannrahmen aufgebracht, auf
das 3,0fache in Querrichtung bei 380 °C gezogen, um ein biaxial gestrecktes Filmlaminat zu erhalten, das dann
der Warmebehandlung bei 400 °C flr eine Minute unterzogen wurde, um ein Filmlaminat aus aromatischem
Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 6,0 um zu erhalten.

[0154] Die restlichen Teilchen des Neutralisationsmittels in der Filmschicht A und der Filmschicht B des er-
haltenen Filmlaminats hatten einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 300 nm bzw. 100 nm. Die an-
deren Konstitutionen, die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristi-
schen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes werden in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.

Beispiele 7 bis 11

[0155] Filme mit den in Tabelle 3 gezeigten Zusammensetzungen wurden gemaR Beispiel 6 und unter den
Bedingungen, die in Tabelle 2 gezeigt werden, hergestellt. Die physikalischen Eigenschaften dieser Filmlami-
nate aus aromatischem Polyamid und die charakteristischen Eigenschaften der beschichteten Magnetbander,
die daraus hergestellt wurden, werden in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.

Beispiel 12

[0156] Ein Polymer wurde hergestellt, indem eine Polymerisation gemaf Beispiel 6 durchgefihrt wurde und
es in zwei Portionen geteilt wurde. Zu einer von ihnen wurde eine Aufschlammung aus Calciumhydroxid zuge-
geben, so dal der Teilchendurchmesser der Neutralisierungsmittelteilchen zum Zeitpunkt der Zugabe 1.600
nm und 300 nm nach der Neutralisation betrug, und es wurde eine Film-bildende Ausgangslésung (A) mit ei-
nem pH von 4,9 hergestellt.

[0157] Zu der anderen Portion wurde eine Aufschlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen
Teilchendurchmesser von 1.600 nm zugegeben, um eine Filmbildende Ausgangslésung (C) mit einem pH von
3,6 herzustellen. In der Filmbildende Ausgangslésung (C) wurden keine Teilchen gefunden, die aus dem Rest
des Neutralisierungsmittels stammen. Ein dreischichtiges Filmlaminat mit einer Schichtzusammensetzung von
(A)-(C)-(A) (2,5 pm, 4,0 um bzw. 0,5 ym in der Dicke) wurde gemaf Beispiel 1 aus einer dreischichtigen Kalotte
unter Verwendung zweier Extruder hergestellt. Die Schicht mit einer endgiltigen Dicke von 2,5 ym wurde als
die Schicht A verwendet, die dem Metallband zum Zeitpunkt des Gief3ens zugewandt war. Die physikalischen
Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften des beschichteten Ma-
gnetbandes, das daraus hergestellt wurde, werden in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.

Beispiel 13

[0158] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid wurde auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 6 erhal-
ten, auller dafy die Diaminkomponente (50 mol-% insgesamt) aus 37,5 mol-% p-Phenylendiamin und 12,5 mol
% 3,4'-Diaminodiphenylether besteht, und daf die Dicken der Schicht A und der Schicht B wie in Tabelle 3 ge-
zeigt, geandert wurden. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristi-
schen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes, das daraus hergestellt wurde, werden in Tabelle 4 und
Tabelle 5 gezeigt.

Beispiel 14

[0159] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid wurde auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 6 erhal-
ten, auller dafy die Diaminkomponente (50 mol-% insgesamt) aus 12,5 mol-% p-Phenylendiamin und 37,5 mol
% 3,4'-Diaminodiphenylether besteht, und daf die Dicken der Schicht A und der Schicht B wie in Tabelle 3 ge-
zeigt, geandert wurden. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristi-
schen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes, das daraus hergestellt wurde, werden in Tabelle 4 und
Tabelle 5 gezeigt.

Vergleichsbeispiele 7, 9 und 10
[0160] Probenfilme mit den in Tabelle 3 und 4 gezeigten Zusammensetzungen wurden gemaR Beispiel 6 und
unter den in Tabelle 3 und 4 gezeigten Bedingungen hergestellt. Die physikalischen Eigenschaften des erhal-

tenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes, das daraus
hergestellt wurde, werden in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.
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Vergleichsbeispiel 8

[0161] Unter Gebrauch der Film-bildenden Ausgangslésung (C) aus Beispiel 12 als die Schicht A, wurde ein
Filmlaminat mit den in den Tabellen 3 und 4 gezeigten Zusammensetzungen gemaf Beispiel 6 und unter den
in Tabelle 3 und 4 gezeigten Bedingungen hergestellt. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Film-
laminats und die charakteristischen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes, das daraus hergestellt
wurde, werden in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.

Vergleichsbeispiel 11

[0162] Ein in Tabelle 3 gezeigtes Filmlaminat wurde gemaf Beispiel 6 hergestellt, indem die Film-bildende
Ausgangslosung (C) aus Beispiel 12 in zwei Portionen geteilt wurde, von denen die eine mit einem sphéarischen
Siliciumdioxid (mit einem Teilchendurchmesser von 600 nm) gemischt wurde, um eine Film-bildende Aus-
gangsldsung flr die Schicht A zu bilden, und von denen die andere direkt als eine Film-bildende Ausgangslo6-
sung fiir die Schicht B verwendet wurde. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und
die charakteristischen Eigenschaften des beschichteten Magnetbandes, das daraus hergestellt wurde, werden
in Tabelle 4 und Tabelle 5 gezeigt.

25/44



DE 699 20 393 T2 2005.09.29

uiwelpusjfusyd-d :vadd

pixolpwniollg seyosueyds sauaqababnz uia)xe :Z2Q1s sauaqebabnz uis)xgy
Jayis|Ausydipouiwelq-y'c :3dva

jeidsiaqsyoia)biap :'dsqg-|BA jeidsiag :"dsg
S'0 009 : ®Q0ls sauagababnz uis)xa o'c 006'L ¥(HO)eD gz/se L dsg-'|BA
S'0 0S 0'L oze ¢(HO)eD gz/se 0} "dsg-"IBA
g'o 0052 v'y 005°02 {(HO)eD 6z/ST 6 "dsq-'I6A
G'o 1sQ1ab BilioA usydjie L g'c 0061 YHO)ED gz/se g "dsg-"IBA
G'0 00€ L'y 006’} ¥(HO)eD gz/se L "dsq-16A
G'0 00€ L'y 006'L {HO)eD g'ehs'Le ) ‘dsg
0'c 00€ L'y 006} {(HO)eD g'le/5'CL €l ‘dsg
S’z 00¢ 6'v 009'L {(HO)eD Gz/ST Zl ‘dsg
gt 00¥ L's 008'L olelte) gzIST || dsg
S'0 00¢ L'y 006l {(Ho)eD 6z/sT 0l 'dsg
g0 00g L'y 006'1 ¥HO)eD gz/sT 6 "dsg
0'l 08l 0's 006 ¢{(HO)eD 6z/ST g ‘dsg
g'0 006 o'y 0002 ¢(HO)eD sz/se L dsg
G'o 00€ L'y 006'} ¢(HO)eD 6zIsT g ‘dsg

(wu) (wu) aqebnz 1op ‘7'z uayo|is)epiul
uoiesijeJinaN Jap yoeu Jassawydinpusyojisj IQ Jassawyainpusyoijia | -suolnesijelineN A.x,_oEv
(w) axo1pIyOIYOg V 1Yo1yog vddd/3dva

€ dll’gel

26/44



DE 699 20 393 T2 2005.09.29

[a1dstegsyoiaibiap 'dsq-"|BA |aidsiag :'dsg
o'y G'c | Isqieb Biioa usyspe 9'c 006°L ¥HO)eD - - - | 11 dsg-16A
0'v g'e 0¢ 6'v 002 ¥HO)eD - - - | oL "dsa-16A
0'v g'c 00l h4 009 ¥Ho)eQ - - - |__6dsg-1BA
0'v g'e 0¢ 6'v 00Z YHO)eD - - - | 8-dsg-iBA
o'y g'c 001 8'¥ 009 ¥HO)eQ - - - | 2-dsg-1BA
S'y 0'v 001 6'v 009 ¥HO)eD - - - v\ ‘dsg
0'6 0'9 001 6'v 009 ¥HO)eD - - - €1 'dsg
0'L g'0 00¢ 6'v 009'L 4HOo)eD o'y - - ¢l 'dsg
0y §'z 001 6'v 009 f00eD - - - L1 dsg
0'c g'z ool 6'v 009 ¥HO)eD - - - 0L ‘dsg
0'v g'c 001 6'y 009 ¥HOo)en - - - 6 'dsg
0'v o't 01 0's 006 %HO)ED - - g dsg
0'v g'c 08 8'y 005 ¥HO)eD - - - . 'dsg
0'9 §'g 004 6'v 009 ¥HO)eD - - - g ‘dsg
(wu) (wu) (wu)

(wl) uolesijesnaN yoeu aqebnz iep ‘72 'z usyo (wni) Jas uayo|1a}je}

(wnl) OYOIPIYOIYIS | Jassawyoinpuayajiey Hd | Jessawyonpuayolial | -jIo)epiwsuonesiiennaN | e¥oIploIyeg | -sawyainpuayoyie -jlwsuojjestiennaN

axolpuwiyiy g ]og yoyosuayosImz

27/44



DE 699 20 393 T2 2005.09.29
Tabelle 4
Streckverhéitnis Oberfichenrauhigkeit | Schicht A Schicht B
(pm)

Streckverhéltnisse | Flachen- Schicht A Schicht B | Anzahl von Vor- Porenanteil | Anzahl von

in Langs- u. Quer- | streckver- spriingen pro mm’? Vorspringen

richtung haltnis pro mm?
Bsp. 6 25x3,0 7.5 4,2 1,9 14.500 1,05 80.000
Bsp. 7 25x3,0 75 12,3 2,5 430 1,10 106.000
Bsp. 8 25x3,0 7,5 6,1 2,1 54.000 1,02 33.000
Bsp. 9 2,0x3,0 7.0 48 2,0 12.000 1,04 78.000
Bsp. 10 28x28 7.8 5,5 2,0 16.500 1,05 85.000
Bsp. 11 25x3,0 7,5 10,8 25 34.000 1,03 66.000
Bsp. 12 25x3,0 75 78 45 22.000 1,01 22.000
Bsp. 13 25x3,0 7,5 7,5 23 14.500 1,02 80.000
Bsp. 14 25x3,0 7,5 44 2,0 14.500 1,03 80.000
Vgl.-bsp.7 11,0x1,0 10 21 1,8 unmébglich zu be- 1,00 unméglich zu

obachten beobachten

Vgl.-bsp.8 [2,5x3,0 7,5 1,5 31 - - 230.000
Vgl.-bsp.9 |2,5x3,0 7,5 32,7 7,7 20 2,25 80.000
Vgl.-bsp. 25x3,0 75 48 3,2 1.250.000 1,03 230.000
10
Vgl.-bsp. 25x3,0 7,5 6,6 22 3.000 2,40 -
11

Bsp.: Beispiel

Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
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Tabelle 5 (Fortsetzung)

Durchlauf-Reibungskoeffizient von C/N (A) Ausfalle Laufdauer
Schicht B (Film gegen Stift)
Bsp. 6 0] ® O @)
Bsp. 7 (@) O O O
Bsp. 8 (@) ® O O
Bsp. 9 O ® O O
Bsp. 10 O @® (@] (@]
Bsp. 11 O O O O
Bsp. 12 ® O O O
Bsp. 13 (e} O O O
Bsp. 14 @) ® O @)
Vgl.-bsp. 7 X X (@) X
Vgl.-bsp. 8 @) O] O X
Vgl.-bsp. 9 ® X X (@)
Vgl.-bsp. 10 @) ® X O
Vgl.-bsp. 11 X ® X X
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
Beispiel 15

[0163] 25 mol-% p-Phenylendiamin und 25 mol-% 3,4'-Diaminodiphenylether als Diaminkomponenten und 50
mol-% Terephthalsaurechlorid als eine Saurekomponente wurden in NMP (N-Methylpyrrolidon) polymerisiert.
In der Zwischenzeit wurde eine NMP-Aufschlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teil-
chendurchmesser von 2.500 nm fiir die Schicht A durch das Dispergieren von Calciumhydroxid mit einem
durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 8.000 nm (ein Produkt von Inoue Sekkai Co., Ltd.) in NMP durch
einen Homogenisator, Mahlen des resultierenden Gemisches durch einen Sandschleifer, um einen durch-
schnittlichen Teilchendurchmesser von 4.000 nm zu erhalten, und Filtern der resultierenden Teilchen mit einem
50-uym-Maschenfilter (HDC II, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) hergestellt. Dann wurde eine NMP-Auf-
schlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 700 nm fiir die
Schicht B durch Mahlen der obigen Aufschlammung durch einen Sandschleifer, um einen durchschnittlichen
Teilchendurchmesser von 1.000 nm zu erhalten, und Filtern der resultierenden Teilchen mit einem
20-pm-Maschfilter (HDC I, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) hergestellt. Das obige Polymer wurde in zwei
Portionen geteilt, und die Aufschlammung mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 2.500 nm
wurde zu einer der beiden Portionen des Polymers zugegeben, und die Aufschlammung mit einem durch-
schnittlichen Teilchendurchmesser von 700 nm zu der anderen Portion des Polymers in einer solchen Menge
zugegeben, daR sichergestellt war, daR® 50,2 mol-% Calciumhydroxid und 50,1 mol-% Calciumhydroxid 50
mol-% des Terephthalsaurechlorids, das oben verwendet wird, entsprechen, um eine Filmbildende Ausgangs-
I6sung (A) fur die Schicht A und eine Film-bildende Ausgangslésung (B) fiir die Schicht B zu bilden. Die
Film-bildende Ausgangslésung (A) hatte einen pH von 4,7, wahrend die Film-bildende Ausgangslésung (B) ei-
nen pH von 4,5 hatte. Beide Portionen des Polymers hatten eine logarithmische Viskositat von 3,5.

[0164] Die erhaltenen Film-bildenden Ausgangslésungen (A) und (B) wurden auf 100 °C erwarmt und in einer
Kalotte bei 100 °C zu einem Laminat aus zwei Schichten geformt, so daf} die Schicht A und die Schicht B des
Produktfilms eine Dicke von 1,0 ym bzw. eine Dicke von 3,0 ym hatten. Das Laminat wurde auf ein Metallband
bei 100 °C gegossen, zwei Minuten bei 100 °C, und dann schrittweise tber insgesamt 10 Minuten bei 120 °C
und 150 °C getrocknet, um ein nicht gestrecktes Filmlaminat mit Selbsthaltungseigenschaften zu erhalten. Es
wurde ein nicht gestreckter Film erhalten, dessen Schicht A dem Band zugewandt war. Nachdem das nicht
gestreckte Filmlaminat kontinuierlich von dem Band abgeldst wurde und in ein Wasserbad eingefiihrt wurde,
um das Lésungsmittel und das Salz zu entfernen, wurde es 3 Minuten bei 180 °C getrocknet.
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[0165] Das erhaltene nicht gestreckte Filmlaminat wurde auf das 2,5fache in Langsrichtung bei 350 °C zwi-
schen Walzen mit niedriger und hoher Geschwindigkeit gezogen, auf einen Spannrahmen aufgebracht, auf das
3,0fache in Querrichtung bei 380 °C gezogen, um einen biaxial gestreckten Film zu erhalten, der dann der War-
mebehandlung bei 400 °C flr eine Minute unterzogen wurde, um ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid
mit einer endgultigen Dicke von 4,0 ym zu erhalten.

[0166] Die restlichen Teilchen des Neutralisationsmittels in der Filmschicht A und der Filmschicht B des er-
haltenen Filmlaminats hatten einen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 400 nm bzw. 100 nm. Die
physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften des Ma-
gnetbandes aus dem diinnen Metallfilm werden in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt.

Beispiele 16 bis 23

[0167] Filmlaminate aus aromatischem Polyamid wurden unter den in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigten Be-
dingungen und gemal Beispiel 15 erhalten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats
und die charakteristischen Eigenschaften der Magnetbander aus dem diinnen Metallfilm, die aus diesem Film-
laminat hergestellt wurden, werden in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt.

Vergleichsbeispiel 12

[0168] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgiiltigen Dicke von 4,0 pm wurde auf diesel-
be Art und Weise wie in Beispiel 15 erhalten, au3er dal kein Strecken durchgefihrt wurde. Die physikalischen
Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften der Magnetbander aus
dem dinnen Metallfilm, die aus diesem Filmlaminat hergestellt wurden, werden in Tabelle 6 und Tabelle 7 ge-
zeigt.

Vergleichsbeispiel 13

[0169] Eine Film-bildende Ausgangsldsung (B) wurde auf dieselbe Weise wie in Beispiel 15 hergestellt, auller
dafd das Polymer fur die Schicht B nicht neutralisiert wurde. Nachdem ein Laminat aus der Schicht A und der
Schicht B auf ein Metallband gegossen wurde und auf dieselbe Weise wie in Beispiel 15 getrocknet wurde, bis
es Selbsthaltungseigenschaften annimmt, wurde das Laminat bei 180 °C flir 5 Minuten weiter getrocknet, ohne
das es mit Wasser behandelt wird, und gestreckt und auf dieselbe Weise wie in Beispiel 15 einer Warmebe-
handlung unterzogen, um ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgultigen Dicke von 4,0 pm
zu erhalten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigen-
schaften des Magnetbandes aus dem dunnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat hergestellt wurde, wer-
den in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt. Da das Filmlaminat nicht mit Wasser behandelt wurde, verblieben Chlo-
rionen, die eine schlechte Warme- und Feuchtigkeitsstabilitat verursachten.

Vergleichsbeispiele 14 und 15

[0170] Filmlaminate aus aromatischem Polyamid wurden unter den in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigten Be-
dingungen und gemaf Beispiel 15 erhalten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats
und die charakteristischen Eigenschaften der Magnetbander aus dem diinnen Metallfilm, die aus diesem Film-
laminat hergestellt wurden, werden in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt. In Vergleichsbeispiel 14 hatte das erhal-
tene Filmlaminat eine schlechte Abriebbestandigkeit, weil die Teilchen, die in der Schicht A enthalten sind, zu
grof} sind und groRRe Vorspringe auf den diinnen Metallfilm Ubertragen wurden, so da das erhaltene Band
schlechte elektromagnetische Umwandlungsmerkmale hatte. In Vergleichsbeispiel 15 war die Abriebbestan-
digkeit der Schicht B des erhaltenen Filmlaminats wiederum schlecht, weil die Oberflache der Schicht B zu
rauh war, und das erhaltene Magnetband hatte schlechte elektromagnetische Umwandlungsmerkmale.

Vergleichsbeispiel 16

[0171] Es wurde ein Magnetband hergestellt, indem auf der Schicht A des Filmlaminats aus Beispiel 15 eine
Schicht aus einem dinnen Metallfilm gebildet wurde und auf dessen Schicht B eine Ruckenschicht gebildet
wurde. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaf-
ten des Magnetbandes aus dem diinnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat hergestellt wurde, werden in
Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt. Das Band hatte schlechte elektromagnetische Umwandlungsmerkmale, weil
die Filmoberflache, auf der die Schicht aus dem diinnen Metallfilm gebildet worden ist, rauh war.
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Vergleichsbeispiel 17

[0172] Eine Polymerlésung, die hergestellt wurde, um eine Film-bildende Ausgangslésung mit einem pH von
3,6 zu erhalten, wurde unter Verwendung von Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurch-
messer von 700 nm als ein Neutralisierungsmittel neutralisiert. Das neutralisierte Polymer wurde in zwei Por-
tionen geteilt. Eine Film-bildende Ausgangsldsung (A) und eine Film-bildende Ausgangsldsung (B) wurden
durch die Zugabe von spharischem Siliciumdioxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 500
nm zu einer der beiden Portionen aus dem Polymer bzw. einer Aufschlammung, die durch Dispergierung eines
spharischen Siliciumdioxids mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 20 nm in NMP zu der an-
deren Portion des Polymers, hergestellt. Danach wurde ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid geman
Beispiel 15 erhalten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen
Eigenschaften des Magnetbandes aus dem dinnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat hergestellt wurde,
werden in Tabelle 6 und Tabelle 7 gezeigt. Es wurde kein restliches Neutralisierungsmittel in dem erhaltenen
Film gefunden.

[0173] Das zugegebene sphérische Siliciumdioxid verursachte die Bildung von grof3en Poren in der Schicht
A und vielen Agglomeraten in der Schicht B. Daher hatten beide Schichten eine schlechte Abriebbestandigkeit.
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Tabelle 6 (Fortsetzung)

Schicht B Filmdicke

Neutralisations- Teilchendurchmesser | pH Teilchendurchmesser Schichtdicke | (um)

mittelteilchen z. Z. der Zugabe nach Neutralisation (nm) | (um)

{nm)
Bsp. 15 Ca(OH), 700 45 100 3,0 4,0
Bsp. 16 Ca(OH), 130 4,7 20 20 4,0
Bsp. 17 CaCO, 300 45 40 25 3,0
Bsp. 18 Ca(OH), 600 4,4 70 1,8 20
Bsp. 19 CaCO, 800 44 100 4,0 6,0
Bsp. 20 Mg(OH), 440 47 80 6,0 8,0
Bsp. 21 MgCO; 1.000 45 |120 3,0 4,0
Bsp. 22 ‘ Ca(OH), - 160 46 20 3,0 4,0
Bsp. 23 CaCOs 1.600 4,4 150 3,0 4,0
Val.-bsp. 12 Ca(OH), 700 45 100 3,0 4,0
Vgl.-bsp. 13 | nicht neutralisiert |- 23 - 3,0 4,0
Vg\.-bsp. 14 Ca(OH). 700 45 100 3,0 4,0
Vgl.-bsp. 15 Ca(OH), 180 11,0 | 100 3,0 4,0
Vgl.-bsp. 16 Ca(OH). 2.500 47 400 1,0 40
Vgl.-bsp. 17 Ca(OH). 700 36 extern zugegebenes 3,5 4,0
SiO,: 20 vbllig geldst

Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel

DAPE: 3,4'-Diaminodiphenylether
PPDA: p-Phenylendiamin
extern zugegebenes SiO,: extern zugegebenes sphérisches Siliciumdioxid
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Tabelle 7 (Fortsetzung)

Nachweis Reibungs- [Abriebbestandigkeit gegen Stift [ C/N | Laufdauer | Warme- und ‘ org. L6-
von Halo-  koeffizient | Schicht A Schicht B (B) Feuchtigkeitsstabili- | sungsmittel
genionen : tat
Bsp. 15 O O () 0 O |O O 3
Bsp. 16 [e] ©® O (o] ® O O 2
Bsp. 17 O (0] O 5] O] [ @) 1
Bsp. 18 0] [®) O O @® O O 2
Bsp. 19 0] (e} [e] O (e} (@] O 5
Bsp. 20 (@) ® © @) O (@) O 10
Bsp. 21 (@] O [e] @® [e] (@] (6] 3
Bsp. 22 0] o (@) O © (@) O 1
Bsp. 23 O (@) (@) ® (@) © O 1
Vgl.-bsp. 12 |O X @] 0] X X o 8
Vgl.-bsp. 13 [X o) o) 0 ® 11X X 800
Vgl.-bsp. 14 |O © X O X ©® (o) 2
Vgl.-bsp. 15 [O (¢} O X X @] @] 2
Vgl.-bsp. 16 | O (6] O [®] X ® O 2
Vgl.-bsp.17 |O (@] X X (o] O (@] 2
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
Beispiel 24

[0174] 25 mol-% p-Phenylendiamin und 25 mol-% 3,4'-Diaminodiphenylether als Diaminkomponenten und 50
mol-% Terephthalsaurechlorid als eine Sdurekomponente wurden in NMP (N-Methylpyrrolidon) polymerisiert.
In der Zwischenzeit wurde eine NMP-Aufschlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teil-
chendurchmesser von 3.800 nm flr die Schicht A durch das Dispergieren von Calciumhydroxid mit einem
durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 8.000 nm (ein Produkt von Inoue Sekkai Co., Ltd.) in NMP durch
einen Homogenisator, Mahlen des resultierenden Gemisches durch einen Sandschleifer, um einen durch-
schnittlichen Teilchendurchmesser von 5.000 nm zu erhalten, und Filtern der resultierenden Teilchen mit einem
50-um-Maschenfilter (HDC II, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) hergestellt. Dann wurde eine NMP-Auf-
schlammung aus Calciumhydroxid mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 800 nm als ein Neu-
tralisationsmittel fiir die Schicht B durch Mahlen der obigen Aufschlammung durch einen Sandschleifer, um ei-
nen durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 1.000 nm zu erhalten, und Filtern der resultierenden Teilchen
mit einem 20-um-Maschenfilter (HDC Il, ein Produkt von Nippon Poll Co., Ltd.) hergestellt. Das obige Polymer
wurde in zwei Portionen geteilt, und die Aufschlammung mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser
von 3.800 nm wurde zu einer der beiden Portionen des Polymers zugegeben, und die Aufschlammung mit ei-
nem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 800 nm zu der anderen Portion des Polymers in solchen
Mengen zugegeben, dal} sichergestellt war, daf} 48,1 mol-% Calciumhydroxid und 50,2 mol-% Calciumhydro-
xid 50 mol-% des Terephthalsaurechlorids, das oben verwendet wird, entsprechen, um eine Filmbildende Aus-
gangslosung (A) fur die Filmschicht A und eine Film-bildende Ausgangslosung (B) fiir die Filmschicht B zu bil-
den. Die Film-bildende Ausgangsldsung (A) hatte einen pH von 4,7, wahrend die Film-bildende Ausgangsl|o-
sung (B) einen pH von 3,7 hatte. Beide Portionen des Polymers hatten eine logarithmische Viskositat von 3,5.

[0175] Die erhaltenen Film-bildenden Ausgangsldsungen (A) und (B) wurden auf 100 °C erwarmt, mit einem
3-um-Maschenfilter filtriert, in einer Kalotte bei 100 °C zu einem Laminat aus zwei Schichten geformt, so dal}
die Schicht A und die Schicht B des Produktfilms eine Dicke von 1,0 um bzw. eine Dicke von 3,0 um hatten.
Das Laminat wurde auf ein Metallband bei 100 °C gegossen, zwei Minuten bei 100 °C, und dann schrittweise
Uber insgesamt 10 Minuten bei 120 °C und 150 °C getrocknet, um ein nicht gestrecktes Filmlaminat mit Selbst-
haltungseigenschaften zu erhalten. Es wurde ein nicht gestreckter Film erhalten, dessen Schicht A dem Band
zugewandt war. Nachdem das nicht gestreckte Filmlaminat kontinuierlich von dem Band abgeldst war und in
ein Wasserbad eingefiihrt wurde, um das Lésungsmittel und das Salz zu entfernen, wurde es 3 Minuten bei
180 °C getrocknet.

[0176] Das erhaltene nicht gestreckte Filmlaminat wurde auf das 2,5fache in Langsrichtung bei 350 °C zwi-
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schen Walzen mit niedriger und hoher Geschwindigkeit gezogen, auf einen Spannrahmen aufgebracht, auf das
3,0fache in Querrichtung bei 380 °C gezogen, um einen biaxial gestreckten Film zu erhalten, der dann der War-
mebehandlung bei 400 °C flr eine Minute unterzogen wurde, um ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid
mit einer endgultigen Dicke von 4,0 ym zu erhalten.

[0177] In dem erhaltenen Filmlaminat waren die Teilchen des Neutralisationsmittels, das der Filmschicht B
zugegeben wurde, vollstandig geldst, wahrend die in der Filmschicht A einen durchschnittlichen Teilchendurch-
messer von 600 nm hatten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakte-
ristischen Eigenschaften des Magnetbandes aus dem diinnen Metallfiim, das aus diesem Filmlaminat herge-
stellt wurde, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigt.

Beispiele 25 bis 32

[0178] Filmlaminate aus aromatischem Polyamid wurden unter den in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigten Be-
dingungen und gemaR Beispiel 24 hergestellt. Das Verhaltnis der Gesamtmolzahl der beiden Diaminkompo-
nenten zu der Molzahl des Terephthalsauredichlorids wurde auf 1 : 1 eingestellt. Die physikalischen Eigen-
schaften der erhaltenen Filme und die charakteristischen Eigenschaften der Magnetbander aus dem diinnen
Metallfilm, die aus diesen Filmen hergestellt wurden, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigt.

Vergleichsbeispiel 18

[0179] Die Film-bildende Ausgangsldsung (B) aus Beispiel 24 wurde in zwei Portionen geteilt. Dann wurde
eine Film-bildende Ausgangslésung (B) durch die Zugabe eines spharischen Siliciumdioxids mit einem durch-
schnittlichen Teilchendurchmesser von 600 nm zu einer der beiden Portionen der Losung (B) gebildet, und es
wurde ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgtiltigen Dicke von 4 um auf dieselbe Art und
Weise wie in Beispiel 24 erhalten. Die physikalischen Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die cha-
rakteristischen Eigenschaften des Magnetbandes aus dem diinnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat
hergestellt wurde, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigt. Da die enthaltenen Teilchen extern zugegebene
Teilchen sind, wurden aufgrund der nicht vorhandenen Affinitat der Teilchen fir den Film Poren um die Teilchen
gebildet, und fihrten dazu, daf} Teilchen ausfielen, wobei haufige Ausfalle stattfanden.

Vergleichsbeispiel 19

[0180] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endgiiltigen Dicke von 4,0 pm wurde auf diesel-
be Art und Weise wie in Beispiel 24 erhalten, auer dal kein Strecken durchgefihrt wurde. Die physikalischen
Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften des Magnetbandes aus
dem diunnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat hergestellt wurde, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 ge-
zeigt. Da das Strecken nicht durchgefiihrt wurde, wurden nicht genliigend Vorspriinge gebildet, was zu einer
schlechten Aufwickeleigenschaft flhrte. Die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale waren aufgrund
des unzureichenden Youngschen Moduls ebenso schlecht.

Vergleichsbeispiel 20

[0181] Ein Filmlaminat aus aromatischem Polyamid mit einer endglltigen Dicke von 4,0 pm wurde erhalten,
indem ein Laminat aus der Schicht A und der Schicht B auf dieselbe Art und Weise wie in Beispiel 24 unter
Verwendung eines Neutralisierungsmittels, gezeigt in Tabelle 8, auf ein Metallband gegossen wurde, das La-
minat wie in Beispiel 24 getrocknet wurde, bis es Selbsthalteeigenschaften annahm, das Laminat ferner fur 5
Minuten bei 180 °C getrocknet wurde, ohne das es mit Wasser behandelt wurde, und das Laminat gestreckt
und das gestreckte Laminat wie in Beispiel 24 der Warmebehandlung unterzogen wurde. Die physikalischen
Eigenschaften des erhaltenen Filmlaminats und die charakteristischen Eigenschaften des Magnetbandes aus
dem diunnen Metallfilm, das aus diesem Filmlaminat hergestellt wurde, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 ge-
zeigt. Da das Filmlaminat nicht mit Wasser behandelt wurde, verblieben Chlorionen, die schlechte Warme- und
Feuchtigkeitsstabilitat verursachten.

Vergleichsbeispiel 21 und 22
[0182] Filmlaminate aus aromatischem Polyamid wurden unter den in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigten Be-
dingungen und gemalf Beispiel 24 erhalten. Die physikalischen Eigenschaften der erhaltenen Filmlaminate

und die charakteristischen Eigenschaften der Magnetbander aus dem diinnen Metallfilm, die aus diesen Film-
laminaten hergestellt wurden, werden in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigt. In Vergleichsbeispiel 21 waren die
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Liftungseigenschaft des Filmlaminats und die Aufwickeleigenschaften des Filmlaminats und des Bandes bei-
de schlecht, da die in der Schicht A enthaltenden Teilchen zu klein waren. In Vergleichsbeispiel 22 waren wie-
derum die elektromagnetischen Umwandlungsmerkmale des Bandes schlecht und es traten haufig Ausfalle
auf, weil die Oberflache der Schicht A zu rauh war.
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Tabelle 8 (Fortsetzung)

Schicht B Filmdicke
Neutralisations- Teilchendurchmesser | pH Teilchendurchmesser Schichtdicke | (um)
mittelteilchen 2. Z. der Zugabe nach Neutralisation (nm) | (um)
(nm)

Bsp. 24 Ca(OH), 800 37 Teilchen véllig geltst 3,0 4,0
Bsp. 25 CaCO, 700 3,8 Teilchen véllig gelost 3,0 4,0
Bsp. 26 LiOH 1.000 3,6 Teilchen vblilig geldst 2,7 3,0
Bsp. 27 LiOH 1.000 45 Teilchen vbllig geldst 20 5,0
Bsp. 28 LiOH 1.000 4,1 Teilchen vélliig gelost 6,5 7,0
Bsp. 29 Mg(OH). 700 3,9 Teilchen vbllig geldst 20 40
Bsp. 30 MgCOs, 500 41 Teilchen véllig geldst 2,0 40
Bsp. 31 Li.CO, 1.000 4.0 Teilchen véllig geldst 25 4,0
Bsp. 32 Li,CO; 1.000 4,0 Teilchen véllig gelést 25 40
Vgl.-bsp. 18 Ca(OH), 800 37 Teilchen vbliig geldst 30 4,0
Vgl.-bsp. 19 Ca(OH); 800 3.7 Teilchen vbliig geldst 3.0 4,0
Vgl.-bsp. 20 LiOH 1.000 43 Teilchen véllig geldst 30 40
Vgl.-bsp. 21 CaCo, 700 4,0 Teilchen vbliig geldst 30 4,0
Vgl.-bsp. 22 LioCOs 1.000 3.5 Teilchen vbllig gelbst 30 4,0
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
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Tabelle 9 (Fortsetzung)

LUftungsindex | Aufwickelei- CMN Ausfdlle Warme- und Feuchtig- org. Lésungsmittel
(mmHg/h) genschaft (A) oder (B) keitsstabilit&t (ppm)
Bsp. 24 50 O O O O 2
Bsp. 25 32 (e} ® @® O 4
Bsp. 26 7.4 ® O [®) (@) 1
Bsp. 27 26 [e] [0 (o] O 3
Bsp. 28 84 [O] O O O 7
Bsp. 29 6,0 [e) O ® O 2
Bsp. 30 5,0 O [e] O O 2
Bsp. 31 54 @) (@) (@) (@) 2
Bsp. 32 42 O O [e] [@) 5
Vgl.-bsp. 18 6,6 (@) O X - O 2
Vgl.-bsp. 19 0,8 X X O ¢} 8
Vgl.-bsp. 20 56 ) O (@) X 800
Val.-bsp. 21 04 XX [O] ® (@] 2
Vgl.-bsp. 22 32,4 © X X O 2
Bsp.: Beispiel Vgl.-bsp.: Vergleichsbeispiel
Patentanspriiche

1. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid, welches mindestens zwei biaxial gestreckte, aus einem aro-
matischen Polyamid gebildete Filme umfaf3t, worin
(1) eine Filmschicht A, welche eine dullerste Oberflachenschicht auf einer Seite des Laminats ist, wobei die
aullerste Oberflachenschicht Vorspriinge auf der duf3ersten Oberflachenschicht des Films A bildet, und welche
anorganische Teilchen enthalt, die aus Hydroxiden oder Carbonaten mindestens eines Metalls der Gruppen la
und lla des Periodensystems hergestellt sind, wobei die anorganischen Teilchen einen durchschnittlichen Teil-
chendurchmesser von 80 bis 1.500 nm aufweisen und wobei die anorganischen Teilchen in der Polyamidfilm-
schicht als ein Rickstand eines Neutralisierungsmittels in einem Schritt des Polymerisierens eines aromati-
schen Polyamids enthalten sind, und wobei die duBerste Oberflachenschicht eine Oberflachenrauhigkeit (Ra?)
von 1 bis 20 nm aufweist, und
(2) eine Filmschicht B, welche eine dulierste Oberflachenschicht gegentiber der Schicht A des Laminats ist,
welche eine Oberflachenrauhigkeit (Ra®) von 0,1 bis 10 nm aufweist und welche im wesentlichen keine Teil-
chen enthalt oder anorganische Teilchen enthalt, die aus Hydroxiden oder Carbonaten mindestens eines Me-
talls der Gruppen la und lla des Periodensystems hergestellt sind, wobei die anorganischen Teilchen einen
durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 5 bis 600 nm aufweisen und wobei die anorganischen Teilchen in
der Polyamidfilmschicht als ein Riickstand eines Neutralisierungsmittels in einem Schritt des Polymerisierens
eines aromatischen Polyamids enthalten sind,
(3) die Oberflachenrauhigkeit (Ra®) der Filmschicht B um 1 nm oder mehr geringer als die Oberflachenrauhig-
keit (Ra*) der Filmschicht A ist.

2. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Dichte der Vorspriinge auf der au-
Rersten Schicht der Filmschicht A 1 x 10 bis 1 x 10° pro mm? betragt.

3. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die duf3erste Oberflache der Schicht
B Vorspriinge aufweist und wobei die Dichte der Vorspriinge auf der duRersten Oberflache der Filmschicht B
1 x 102 bis 1 x 10® pro mm? betréagt.

4. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Filmschicht A die vorstehenden
anorganischen Teilchen mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser von 90 bis 1.200 mm enthalt und
eine Oberflachenrauhigkeit (Ra*) von 2 bis 10 nm aufweist.

5. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die duRerste Oberflache der Film-
schicht B eine Oberflachenrauhigkeit (Ra®) von 0,1 bis 5 nm aufweist.

6. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Dichte der Vorspriinge auf der au-
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Rersten Oberflache der Filmschicht A 5 x 10 bis 1 x 10° pro mm? betragt.

7. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Gesamtsumme der Young'schen
Module in Langs- und Querrichtungen 2.000 bis 4.500 kg/mm? betragt.

8. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei der Liftungsindex 1 mmHg/h oder
mehr betragt.

9. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Biegefestigkeit in einer Langsrich-
tung 3,0 bis 9,5 mg-mm betragt.

10. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Reil3festigkeit in einer Langsrich-
tung 38 bis 100 kg/mm? betragt.

11. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei der thermische Schrumpf bei 150°C
in einer willkirlichen Richtung weniger als 1 % betragt.

12. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei der Reibungskoeffizient 0,6 oder we-
niger betragt.

13. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei der Halogenionengehalt in der Film-
schicht B 50 ng/cm? oder weniger betragt.

14. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei der Gehalt der organischen polaren
Lésungsmittel in der Filmschicht B 50 ppm oder weniger betragt.

15. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei die Dicke des Filmlaminats von 0,1
bis 20 pm betragt.

16. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei das Verhaltnis der Dicke der Film-
schicht A zu derjenigen der Filmschicht B 1 : 9 bis 5 : 5 betragt.

17. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei das aromatische Polyamid aromati-
sche Kerne mit Para-Orientierung in einem Anteil von 50 bis 99,5% aller aromatischen Kerne enthalt, welche
die Hauptkette bilden.

18. Filmlaminat aus aromatischem Polyamid nach Anspruch 1, wobei das aromatische Polyamid Tereph-
thalsaure als eine Sdurekomponente und p-Phenylendiamin und 3,4'-Diaminodiphenylether als Diaminkompo-
nenten umfaf3t.

19. Magnetisches Aufzeichnungsmedium, welches eine magnetisches Aufzeichnungsmedium-Schicht
aufweist, die auf der Oberflache der Filmschicht B des Filmlaminats aus aromatischem Polyamid nach An-
spruch 1 gebildet ist.

20. Magnetisches Aufzeichungsmedium, welches eine beschichtete magnetisches Aufzeichnungsmedi-
um-Schicht aufweist, die auf der Oberflache der Filmschicht B des Filmlaminats aus aromatischem Polyamid
nach Anspruch 1 gebildet ist.

21. Magnetisches Aufzeichnungsmedium, welches einen diunnen Metallfilm als magnetisches Aufzeich-
nungsmedium-Schicht aufweist, der auf der Oberflache der Filmschicht B des Filmlaminats aus aromatischem
Polyamid nach Anspruch 1 gebildet ist.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

FIG. |
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