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(57) Sang ché dé cap dén ché pham polyetylen bao gdm, nhua nén (A) bao gom copolyme
ctia etylen va it nhat mot comonome dugc chon tir cac alpha olefin c6 tur ba dén muoi hai
nguyén tir cacbon, trong dé etylen copolyme bao gbm thanh phan c6 trong lugng phan tur
thap (A - 1) va thanh phan c6 trong luong phan tir cao (A - 2) v6i thanh phan c6 trong
luong phan tir thap (A - 1) ¢ trong lwong phan tir trung binh tinh theo trong lugng thap
hon thanh phan c6 trong lugng phén tir cao (A - 2), (B) cacbon den theo luong nam trong
khoang tr 1,0 dén 10% theo trong luong dya trén téng luong ché pham polyetylen, va (C)
cac chat phu gia bd sung tiy chon ngoai cacbon den. Sang ché ciing dé cap dén vat dung
bao gdm ché pham néu trén.
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Linh vyc ki thuit dwgce dé cip

Sang ché d& cap dén ché phim polyetylen, cu thé 1a ché phiam polyetylen
ding cho cic ung dung 8ng. Sang ché con d& cap dén quy trinh san xuit ché
phdm polyetylen néu trén va vat dung, cu thé 1a 6ng, bao gbm ché phidm

polyetylen néu trén.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Cac 6ng duoc ciu tao tir cac vat lidu polyme cé nhiéu muc dich st dung,
nhu van chuyén chét luu, tac 1a van chuyén c4c chat long, bun va khi, vi du nhu
nudc hodce khi ty nhién. Trong khi vén chuyén, chét luu thudng chiu ap suét.
Hon nita, chit lvu dugc van chuyén c6 thé c6 cac nhiét do thay d6i, thuong nam
trong khoang tir 0°C dén 50°C. Cac 8ng chiu ap sut nay t6t hon 13 dwgc cdu tao
tir cac chit déo polyolefin, cdc chit déo mét kidu hodc hai kiéu thong thudng
nhu polyetylen cé ty trong trung binh (MDPE-medium density polyethylene; ty
trong: 930-942kg/m®) va polyetylen cé ty trong cao (HDPE-high density
polyethylene; ty trong: 942-965kg/m?).

Thuat ngir “dng 4p sudt” duoc sir dung trong bang mé ta nay dung dé chi
dng ma, khi dugc st dung, dwgc dwa vao ap sudt duong, ma 13 4p sult bén trong

ong cao hon 4p suat bén ngoai ong.

Céc 6ng polyme thudong dwgc san xuit bing cach ép dun, hoic, dén mot
mirc d6 nho, bing cach dtc phun ép. Thiét bi théng thudng ding cho viéc ép dun
c4c 6ng polyme bao gdm méy ép dun, ddu khudén dap, dung cu hiéu chudn, thiét

bi 1am lanh, thiét bi kéo, va thiét bj dung dé cét va/hosc d& cudn bng lén.

Viéc san xuét cac vat lidu dé st dung trong céc dng 4p suit duge thao luan
trong bai bao clia Scheirs va cdc cdng sy (Scheirs, Bohm, Boot va Leevers:
PE100 Resins for Pipe Applications, TRIP Tap. 4, S6. 12 (1996) pp. 408-415).
Céc tac gia sang ché da thao luan k¥ thudt san xuit va cdc dic tinh cla cic vat
liéu ng PE100. Ho chi ra tim quan trong ctia sy phan bd comonome thich hgp
va su phan bd trong lugng phan t dé tbi vu sy phat trién vét nirt chdm va sy lan

truyén vét ntt nhanh.


cvh140
Textbox
cụ thể là chế phẩm polyetylen
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Trong khi céc ddc tinh cua cac bng polyme thong thuong 1a du dung cho
nhiéu muc dich, cac dic tinh dugc ting cudng ciling cé thé dwoc mong mudn,
chéng han trong céc ing dung doi hoi kha ning chiu ap sudt cao, tirc 1a cac dng

ma phai chiu 4p suit chit luvu bén trong trong khoang thoi gian dai hodc ngin.

Mot vén d& khi san xudt céc dng dwong kinh 16n, cu thé 1a tr vét liéu
polyme da kiéu, @6 1a khé duy tri tAt ca cac céc kich thudc ddng déu trén toan bd
6ng. Piéu nay 1a do dong trong luc cua polyme néng chdy, 1am né chay tur phin
trén cia dng xudng phan duéi (thudng dugc goi 1a “vdng™). Do d6, 49 day thanh
& phén trén cia dng 12 nhd hon phin duéi cta dng. Vén d& vong rd rét cu thé d6i
v6i cic éng dudng kinh 16n ¢6 thanh day, nhu cic éng c6 do day thanh it nhat 1a

60mm.

Vin d& vdng dugc mo ta néu trén da duge thao luén trong don yéu clu cip
patent Dtrc s& DE 19604196 Al. Tai liéu ndy bdc 16 quy trinh san xuét dé san
xuit dng polyetylen cé thanh day, 15 16n. Ong dugc ép dun thong qua khudn tao
hinh dang vong va dugc lam ngudi trén ca hai bé mit bén trong va bén ngoai.
Viéc 1am ngudi hai mit nay dugc cho la dé loai trir su bién dang cua bng do
dong trong luc giy ra cla thé néng chay xuét hién tlr khudn.

Cong bb don quéc t& s6 WO 00/22040 thao ludn vé& viéc cai thién ché
phim polyetylen dé giai quyét van @& vong. Pugc cho ring ché pham polyetylen
hai kidu c6 dd nhét cao & ung sudt trugt thip 1a 747Pa cai thién trang thai vong
ctia polyme néng chay. |

C6 nhu ciu vé cac ché phdm polyetylen dic biét d6i v6i cac ung dung dng
4p sudt ma thé hién trang thai vdng thap dé-cac 6ng dudng kinh 16n véi cac do
day thanh 1a it nhit 60mm va cén bang tdi wu cac dic tinh vé cac dic tinh co
hoc, kha ning chiu 4p suit va kha ning gia cong.

Ban chit ky thuét ciia sing ché
Séng ché d& cap dén ché phim polyetylen bao gdm, tét hon 12 gbm co,
nhya nén (A) bao gbm
copolyme cua etylen va it nhit mot comonome dugc chon tir céc alpha-

olefin c6 tir ba dén mudi hai nguyén tir cacbon,
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trong d6 etylen copolyme bao gdm thanh phdn cé trong lrong phan tir
thip (A-1) va thanh phin c6 trong lwong phan tir cao (A-2) v6i thanh phan c6
trong lugng phan tir thdp (A-1) c6 trong lugng phéan tir trung binh tinh theo trong

luong nhd hon thanh phdn cé trong lwgng phan tir cao (A-2),

(B) cacbon den theo lugng nim trong khoang tir 1,0 dén 10% theo trong

luvong dua trén tdng lugng ché phdm polyetylen, va
(C) céac chit phu gia bd sung tiy chon ngoai cacbon den;

trong d6 nhwa nén (A) c6 ty trong bing hoic 1én hon 943kg/m® dén bing
hodc nho hon 957kg/m3, dugc xéc dinh theo bd ti€u chuén ISO 1183, va

ché phim c6 téc d6 dong noéng chay MFRs (190°C, 5kg) bing hoic 1én hon
0,12g/10 phut dén bang hodc nhé hon 0,20g/10 phut, dugc x4c dinh theo ISO
1133, chi sb truot dinh moéng SHI, 7210 nam trong khoang tu bﬁng hodc 16n hon
80 dén bing hodc nhd hon 130 va d§ nhét & ung sut trugt khong dbi 1a 747Pa,
etas4; ndm trong khoang tir bing hoic 16n hon 700kPas dén bing hoic nho hon
1200kPas.

Ché phim polyetylen theo sang ché 1am ngac nhién khéng chi thé hién xu
huéng vong thip nhu cé thé duoc thdy tir d6 nhét cao & tmg sudt truot thip 14
747Pa, ma su can béng cac dic tinh duoc cai thién vé cac dic tinh co hoc, nhu
cac dic tinh bén kéo, kha ning chiu 4p suit trong thir nghiém 6ng 4p sudt va kha
ning gia cong ma c6 thé duoc thiy trong cic dic tinh luu bién nhu chi s truot

dinh méng cao hon.

Sang ché con @& xuét ché phdm polyetylen c6 thé thu duogc bing quy trinh

nhiéu giai doan, quy trinh nhiéu giai doan nay bao gdém:

a) polyme hoa etylen trong sw c6 mit cta chat xtic tac Ziegler-Natta ¢é thu

duogc vat li€u trung gian;
b) chuyén vat lidu trung gian vio 16 phan Gng pha khi:

(i) cAp comonome etylen va alpha-olefin c6 tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon

vao 10 phan tng pha khi,

(ii) tiép tuc polyme hoéa vit lidu trung gian
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dé thu duoc nhua nén (A) ma bao g(“)m vat liéu trung gian dugc polyme hoa &
budc a) va vat liéu dugc polyme hda & bude b) ma c6 trong lugng phén tir trung
binh tinh theo trong lugng cao lam vit li¢u trung gian ctia budc a), trong dé
nhya nén (A) c6 ty trong bing hodc 16n hon 943kg/m?® dén bing hodc nhd hon
957kg/m3, dugc xac dinh theo bd tiéu chuin ISO 1183,

c) ép dun nhuya nén (A) véi sy c6 mit cia cacbon den (B) nim trong khoang
tir 1 dén 10% theo trong lugng, dwa trén lugng ché phim polyetylen, va chat phu
gia b6 sung tly chon (cac chét phu gia) (C), thanh ché phdm polyetylen c6 tdc
do dong néng chiay MFRs (190°C, 5kg) bing hoic 16n hon 0,12 g/10 phut dén
bing hodc nho hon 0,20g/10 phit, duoc x4c dinh theo ISO 1133, chi sé truot
dinh méng SHI, 7210 nim trong khoang tur béng hodc 16n hon 80 dén béng hodc
nho hon 130 va d¢ nhét ¢ Gng suft truot khong ddi 1a 747Pa, eta;s; nim trong
khoang tir bing hoic 16n hon 700kPas dén bang hodc nhé hon 1200kPas.

Theo khia canh tiép theo, sang ché d& xuat vat dung bao gdm ché phim
polyetylen theo sang ché.

Theo khia canh nita, sang ché d& cip dén viéc st dung ché phim
polyetylen theo sang ché dé san xuét vat dung.

Do d6, dugc uu tién 1a vat dung dé cap dén 6ng hodc doan nbi éng, tt
hon nita 12 dng c6 d6 day thanh 16n nhu it nhit 60mm.

MG ta chi tiét sang ché
Dinh nghia

Ché pham polyetylen theo sang ché dé chi polyme thu dugc tir it nhit 50%
mol céc don vi etylen monome va cac don vi comonome bd sung.

Do d6, etylen homopolyme dung dé chi polyme gdm chu yéu 1a cac don vi
etylen monome. Do c4c yéu ciu vé viéc polyme héa quy mé 1én, c6 thé 1a etylen
homopolyme chtra lugng nhé cdc don vi comonome, ma thudng nhé hon 0,1%
mol, t&t hon 1a nhé hon 0,05% mol, tét nht 13 nhé hon 0,01% mol etylen |
homopolyme.

Etylen copolyme dung dé chi polyme gdm c6 céc don vi etylen monome

va cac don vi comonome véi lugng nam trong khoang tir it nhat 0,1% mol. O
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copolyme ngiu nhién dung etylen, cac don vi comonome dugc phéan bd mét cach

ngiu nhién trong chudi polyme.
Thuét ngit ‘nhya nén (A)’ ding dé chi thinh phin polyme ctia ché phim.

Thudt ngt ‘khac nhau’ diung dé chi thanh phin polyme khéc véi thanh
phﬁn polyme khac vé it nhit mot dic tinh do duge. Cac dic tinh thich hop dé
phén biét cac thanh phan polyme 1a tréng lugng phén tir trung binh tinh theo
trong luong, tdc do dong néng chay MFR: hoic MFRs, ty trong hodc ham luong

comonome.
Téng quét
Nhua nén (A)

Nhya nén (A) bao gdm copolyme cua etylen va it nh4t modt comonome
duoc chon tir cac alpha-olefin c6 tir ba dén mudi hai nguyén tir cacbon (trong

ban md ta ndy dugc goi 1a etylen copolyme).

T6t hon 1a céc alpha olefin comonome cua etylen copolyme dugc chon tir
cac alpha olefin c6 tir 4 dén._8_ nguyén tt cacbon, nhu 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-
1-penten va 1-octen. Ddc biét duoc wu tién 13 1- buten va 1-hexen. Pugc wu tién

chi yéu 1 1-hexen.

Etylen copolyme c6 thé con bao gom cac don vi comonome bo sung khac
véi cac alpha olefin comonome nhu cac dien, cic comonome c6 cuc hodc cac
comonome chita silic. Tuy nhién, dwgc wu tién 13 etylen copolyme chi chira cac

alpha olefin monome 1a cdc don vi comonome.

Etylen copolyme bao gdm thanh phan c6 trong lugng phan ti thap (A-1)
va thanh phin c6 trong lugng phan t& cao (A-2). Thanh phdn c6 trong lugng
phén tir thip (A-1) khac véi thanh phin c6 trong lugng phén tir cao (A-2) do c6
trong lugng phén ti trung binh tinh theo trong luong thép.

Tét hon 1a nhua nén gdm cé copolyme cua etylen va it nhit mot
comonome, t6t hon nita 14 mot comonome, dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 tur
ba dén muoi hai nguyén tit cacbon.

Etylen copolyme c¢6 thé con bao gdm thanh phdn polyme bd sung (cac

thanh phin polyme bd sung) khac véi thanh phén c6 trong lugng phan tir thap
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(A-1) va thanh phén c6 trong lugng phan tit cao (A-2). Thanh phén polyme bd
sung (c4c thanh phin polyme bd sung) c6 thé dugc dua vao etylen copolyme,
nhua nén hodc ché phim polyetylen hoic 12 bing cach tron néng chay hodc béng
cach pha tron trong giai doan phan ing cong clia quy trinh nhidu giai doan dé

san xuét nhua nén cia ché phdm polyetylen.

Céac thanh phan (A-1) va (A-2) khéc vé trong lugng phéan tr trung binh
tinh theo trong lugng ciia chiing & chd thanh phin (A-2) c6 trong lugng phén tir
trung binh tinh theo trong luong cao hon la thanh phén (A-1). C4c sy khac nhau
vé trong lwong phan tir trung binh tinh theo trong lugng cé th8 dugc thiy tir toc
d6 dong nong chay MFR> cua thanh phin (A-1) ma cao hon téc do dong néng
chay MFRs ctia ché phdm polyetylen.

MFR, (2,16kg, 190°C) cia thanh phin (A-1) 13 biang hodc lén hon
200g/10 phit, t5t hon 1 bing hodc 16n hon 220g/10 phut, tét nhat la bing hodc
16n hon 240g/10 phut.

Hon nita, MFR: (2,16kg, 190°C) ctia thanh phin (A-1) 1a bing hodc nhod
hon 400g/10 phut, t6t hon 1a bing hoic nho hon 390g/10 phut, t6t hon nita 1a
bang hozc nhé hon 380g/10 phut.

Thanh phin (A-1) c6 thé 1a homopolyme hodc copolyme cia etylen.

Thanh phin (A-1) theo mét phuwong 4n ¢ thé 1a copolyme cta etylen véi
mot hodc nhiéu alpha-olefin co. tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon. T8t hon 1a cac
alpha olefin comonome duqc_chon tir cac alpha olefin c6 tir 4 ¢én 8 nguyén tu
cacbon, nhu 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten va 1-octen. Ddc biét dugc uu

tién 1a 1-buten va 1-hexen.

Etylen copolyme cua thanh phin (A-1) t6t hon 1a c6 ty trong bing hoic
16n hon 955kg/m® va bing hoic nhé hon 965kg/m?, t6t hon nita 13 bing hodc
16n hon 963kg/m?, va tot nhét 13 bing hodc 16n hon 961kg/m>.

Tuy nhién, dugc wu tién la thanh phin (A-1) 1a etylen homopolyme.

Homopolyme t6t hon 1a c6 ty trong it nhét 12 970kg/m* va t6t hon 1a 16n hon
970kg/m?2.
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Hon nita, thanh phin (A-1) t6t hon 12 c6 mit trong nhya nén voi lugng
nim trong khoang tir 40 dén 55% theo trong lwong, tét hon nita 1a 45 dén 54%

theo trong lugng, tbt nhat 1a 47 dén 53% theo trong lugng, dbi v&i nhya nén.

Thanh phin c6 trong lugng phan tir cao (A-2) t6t hon 13 copolyme cua
etylen va it nhit moét alpha-olefin comonome, t6t hon 13 mot alpha-olefin

comonome, véi tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon.

Do d6, alpha-olefin comonome (cic alpha-olefin comonome) dugc su
dung trong etylen/alpha-olefin copolyme cuia thanh phén c6 trong lugng phan tit
cao (A-2) t6t hon 1 khac véi céc alpha-olefin comonome dugc st dung trong
etylen/alpha-olefin copolyme tity chon cta thanh phin c6 trong lugng phéan tir
thép (A-1).

Tt hon 14 alpha olefin comonome (cé4c alpha olefin comonome) cua thanh
phén (A-2) dugc chon tir cac alpha olefin ¢6 tir 4 dén 8 nguyén tir cacbon, nhu 1-
buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten va 1-octen. Pgc biét duge wu tién la 1-buten

va 1-hexen va dugc wu tién chi yeu 1a 1-hexen.

Thanh phan (A-2) c6 thé con bao gom cac don vi comonome bo sung khac
v6i céac alpha olefin comonome nhu céc dien, cic comonome ¢6 cuc hodc céc
comonome chura silic. Tuy nhién, dugc vu tién 1a thanh phan (A-2) chi chia cac

alpha olefin monome 14 comonome.

Puogc vu tién dic biét 1a t_hénh phén (A-2) chira hodc 1a 1-buten va/hodc 1-
hexen 1& comonome. Pugc wu tién chii yéu 1a 1-hexen 1a comonome d6i vai
thanh phin (A-2).

Ham luong cua cac don vi duge thu duge tir it nhit mot alpha olefin
comonome c6 tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon trong thanh phan (A-2) t6t hon 1
nam trong khoang tur 0,3 dén 2,5% mol, t&t hon nita 12 nim trong khoang tir 0,4
dén 2,0% mol.

Hon nita, thanh phin (A-2) t&t hon 13 c6 mit trong nhya nén theo lugng
nim trong khoang tir 60 dén 45% theo trong luong, tdt hon nita 14 nim trong
khoang tir 55 dén 46% theo trong lugng, va t5t nhit 1a ndm trong khoang tir 53

dén 47% theo trong lugng, d6i voi nhya nén.
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Ty 18 theo trong lugng ciia thanh phén c6 trong lugng phan tir thép (A-1)
véi thanh phén c6 trong lugng phén tit cao (A-2) 1a nidm trong khoang tir 40:60
dén 55:45, t6t hon la ndm trong khoang tir 45:55 dén 54:46, t5t nhit 1a nim
trong khoang tir 47:53 dén 53:47.

Tuy chon, etylen copolyme con bao gdm phan doan tién polyme. Phén
doan tién polyme t6t hon 13 etylen homopolyme hodc copolyme. Phén doan tién
polyme tity chon t&t hon 1a c¢6 mit theo lugng ndm trong khoang tir 0 dén 5%
theo trong lwgng, t6t hon nita 13 theo lugng nim trong khoang tir 0,2 dén 3,5%
theo trong luong va tét nhét 1 theo lwvong nim trong khoang tir 0,5 dén 2,5%

theo trong lugng.

V& lugng céc thanh phin polyetylen khac nhau (A-1) va (A-2) trong
etylen copolyme va céc ty 1& theo trong lugng cia céc thanh phéin (A-1) va (A-2)
phén doan tién polyme tly chon dugc tinh theo lugng va trong lugng cta thanh
phén (A-1).

Theo mdt phuong 4n cla sang ché, etylen copolyme chi gdm cac thanh

phén (A-1) va (A-2) dugc dinh nghia néu trén.

Theo phuong 4n khic cua sang ché, etylen copolyme gdm c6 céc thanh

phin (A-1) va (A-2) va phéan doan tién polyme nhu dugc dinh nghia & trén.

Nhua nén (A) t6t hon 12 gdm c6 thanh phin c6 trong lugng phan ti thép
(A-1), thanh phan c6 trong luong phén tir cao (A-2) va tién polyme tiy chon la
c4c thanh phin polyme.

Nhua nén (A) tét hon 14 ¢6 ty trong bing hodc 16n hon 945kg/m?, t6t hon

nita 14 bang hoic 16n hon 947kg/m?.

Nhuya nén (A) t6t hon 1a c6 ty trong béng hodc nhé hon 955kg/m?, t6t hon
nita 12 bing hogc nhd hon 953kg/m? va t6t nhét 1a bang hodc nho hon 952kg/m®.

Ham luong cta cac don vi thu dugc tur it nhit mot alpha olefin comonome
c6 tir 3 dén 12 nguyén ti cacbon trong nhua nén (A) t6t hon la nim trong
khoang tir 0,05 dén 2,0% mol, t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,10 dén 1,5%
mol, tét nhét 12 nim trong khoang tir 0,20 dén 1,0% mol.
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Nhua nén (A) tét hon 13 c6 mit trong ché pham polyetylen theo lugng 16n
hon 80% theo trong lugng, t6t hon nita 13 theo lugng ndm trong khoang tir 85
dén 99% theo trong lugng, tot nhit 1a theo lugng nim trong khoang tir 90 dén
98% theo trong lugng, dwa trén tdng lugng ché phidm polyetylen (100% theo

trong lugng).
Ché pham polyetylen

Ngoai nhya nén, ché phim polyme c6 thé bao gdm va tét hon 1a bao gdbm
cac chit phu gia thong thuong (C) dé str dung v6i cac polyolefin, nhu céc chét
lam én dinh (vi du nhu céc chit chéng oxy hoa), cac chét chéng mudi kim loai
va/hodc céc chét lam dn dinh UV, céc chat khir tinh dién va cdc chit hitu dyung
(nhu cac chit hd trg gia cong). T6t hon 15, lwgng cac chit phu gia (C) nay 1a
10% theo trong luwgng hodc nhd hon, tot hon nita 1a 8% theo trong lugng hodc
nho6 hon, t6t hon nita 13 5% theo trong lugng hoic nhé hon ché phém (100% theo

trong lugng).

Puoc uu tién hon nita, luong cac chit phu gia (C) khac voi cacbon den
nim trong khoéng tir 0% dén 1% theo trong luong, t6t hon nita 1a nim trong

khoang tir 0,001% dén 0,8% theo trong lugng.

Ché phim polyetylen bao gdm cacbon den (B) theo lwong nim trong
khoang tir 1,0 dén 10% theo trong luong, tét hon 14 nim trong khoang tir 1,5 dén
9,0% theo trong lugng, t&t hon nita 13 nim trong khoang tur 1,8 dén 8,0% theo
trong lugng, con t5t hon nita 12 nim trong khoang tir 1,8 dén 7,0% theo trong
luong, con t&t hon nita 12 ndm trong khoang tur 1,8 dén 5,0% theo trong luong,
con tbt hon nita 1a nim trong khoang tir 1,8 dén 4,5% theo trong lugng va tbt
nhét 12 nim trong khoang tir 1,8 dén 4,0% theo trong lugng, dwa trén tong lwong

ché pham.

Cacbon den (B) c6 thé dugc bb sung vao ché phim polyme nhu vdy
(nguyén chit) hoic & dang 16 chinh (CBMB- Carbon Black Master Batch), trong
d6 cacbon den, va cac chit phu gia bd sung tiy chon (C) nhu dugce dinh nghia &

trén, dugce chita & dang cb dic trong polyme lam chit mang.

Polyme 1am chit mang tiy chon cta hat mau cacbon den khong dugc tinh

vao lugng cac thanh phin polyme c6 mit trong ché phdm polyetylen. N6i cach
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khac, phai dugc hiéu ring cacbon den (B) va chit phu gia tiy chon (cé4c chéit phu
gia) (C) c6 thé duogc bd sung vio ché phdm polyme & dang hat mau, tirc 13 cling
v6i polyme lam chit mang. Trong trudng hop nay, polyme lam chit mang
khong duoc xem 1a thanh phin polyme (cdc thanh phin polyme), nhung dugc
tinh vao lugng (% theo trong lugng) cacbon den (B) hodc, 1an luot, vao lugng

(% theo trong lwong) chit phu gia (cac chit phuy gia) (C).

Luong polyme 1am chit mang tlly chon cta hat mau cacbon den nim trong
khoang tir 0 dén 5% theo trong lugng duwa trén tdng lwong ché phdm polyme
(100% theo trong luong).

Ché phidm polyetylen theo sing ché c6 tbc do dong néng chay MFRs
(190°C, 5kg) bing hodc 16n hon 0,12g/10 phit, t6t hon 1 béng hodc 16n hon
0,13g/10 phut, va t6t nhit 14 bing hodc 16n hon 0,14g/10 phut.

Hon nita, ché phdm polyetylen c6 téc dd dong néng chay MFRs (190°C,
5kg) bing hoic nhé hon 0,20g/10 phut, tét hon la bing hodc nhé hon 0,19g/10
phut.

Ché phim polyetylen theo sdng ché tét hon 1a c6 téc dd dong néng chay
MFRa21 (190°C, 21,6kg) bing hodc 16n hon 5,6g/10 phit, t8t hon nira 13 bing
hodc 16n hon 5,9g/10 phut.

Hon nita, ché phim polyetylen tét hon 1a c6 tdc @6 dong néng chay MFR21
(190°C, 21,6kg) bang hoic nhd hon 7,0g/10 phit, t6t hon 13 béng hoic nho hon
6,5 g/10 phut, va t6t nhit 12 bing hogc nhé hon 6,4 g/10 phut.

MFR; (190°C, 2,16kg), MFRs (190°C, 5kg) va MFR21 (190°C, 21,6kg)
duoc xac dinh theo ISO 1133.

Ché phidm polyetylen theo sang ché t6t hon 1a ¢6 ty trong bang hoic 1én
hon 956 dén 964kg/m?, dugc x4c dinh theo bd tiéu chuin ISO 1183-1:2004,

Ché phim polyetylen c6 chi sé trugt dinh moéng SHI27210 ndm trong
khoang tur 80 dén 130, tét hon nita 1a chi sb trugt dinh moéng SHI2,7210 nim trong

khoéng tir 90 dén 125, va tét nhét 12 chi s trugt dinh moéng SHI2 7,210 ndm trong
khoang tir 95 dén 120.
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Ché phim polyetylen t6t hon 1a c6 chi s§ trugt dinh méng SHlsz200 nim
trong khoang tir 50 dén 100, t6t hon nira 1a chi sé trugt dinh méng SHIs/200 55
dén 90, va t6t nhét 13 chi sb trwot dinh mong SHIs/200 ndm trong khoang tr 60
dén 80.

Céc chi sb truot dinh mong SHI2,7210 va SHIs00 12 s6 do luu bién thé hién
d6 rong cua polyme. Do do, SHI co thé bi bién tinh vi du nhu do thay ddi cac
lugng tuong dbi cua vat liéu c6 trong lugng phan ti cao va thép (théng qua viée
phén chia cta cac 10 phan Ung) va/hodc do thay ddi cac trong luong phan tir cla
vat liéu c6 trong lugng phén tir cao va thép tuong ung, vi du do su thay ddi cua
viéc cdp chét chuyén mach, 13 hién nhién dbi v&i chuyén gia trong linh vyc

chuyén nganh.

Ché phim polyetylen c6 dd nhét etazar bing hoic 16n hon 700kPas, tdt

hon nita 13 bing ho#c 16n hon 750kPas.

Do nhét etazss cia ché phdm polyetylen tét hon 1a bang ho#c nhd hon
1200 kPas, t&t nhit 12 bing hoic nhé hon 1000kPas.

D6 nhét etazqr duge do & ung sudt trugt khong dbi, rat thip la 747Pa va ty
1€ nghich véi dong trong luc cua ché phadm polyetylen. Tirc 12 etazs7 cang cao thi
d6 vong ctia ché phim polyetylen cang thip. & ddy, etazs7 cao hon thé hién sw c6
mit ciia cidc mach polyme c6 trong lugng phén tir cao va trong luong phén tir Mz

cao hon va Mw ciing cao hon.

Ché phdm polyetylen theo sang ché t6t hon 1a c6 dd nhét phitc hop &
0,05rad/gidy eta* ndm trong khoang tr 170 000 Pa's dén 300 000 Pa's, tot hon
nita 13 ndm trong khoang tit 200 000 Pa's dén 275 000 Pa‘s, va tt nhat 1a nim
trong khoang tir 220 000 Pa‘s dén 250 000 Pa-s.

Ché phim polyetylen theo sang ché t6t hon 1 c6 do nhét phuc hop ¢ 300
rad/gidy eta* nim trong khodng tir 1050 Pa's dén 1500 Pa's, t&t hon nita 12 ndm
trong khoang tr 1080 Pa's dén 1250 Pa‘s, va t6t nhit 1a nim trong khoang tir
1100 Pa's dén 1200 Pas.
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Ché phim polyetylen theo sdng ché tt hon 1a cé trong lugng phan ti
trung binh tinh theo trong lwgng, Mw, nim trong khoang tir 250 dén 360kg/mol,
t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 260 d&n 340kg/mol.

Ché phdm polyetylen theo sang ché t6t hon 1a c6 tri s6 Mz nim trong
khoang tr 1600 dén 2500kg/mol, t6t hon 1& nim trong khoang tir 1700 dén
2200kg/mol tham chi t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 1750 dén 2150kg/mol.

Mz thé hién phan (lugng) va Mw ctia phan doan c6 trong lugng phan ti rit cao.

Hon nita, ché phdm polyetylen t6t hon 13 c6 sy phan b trong luong phan
ttr, 12 ty sb cua trong luong phan tir trung binh tinh theo trong lugng véi trong
lwong phan tt trung binh s6, Mw/Mn, it _nh'c‘it 12 ndm trong khoang tir 25, t6t hon
12 nim trong khoang tir 30 dén 50, t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 30 dén

45, tbt nhit 1a nim trong khoang tir 32 dén 42.

Ché pham polyetylen theo sang ché v6i su cln biang dic tinh riéng gifta ty
trong, MFR, d6 nhot & ng sudt trugt thap va chi sb trugt dinh méng khéng chi
cung cép trang thai vdng thép ma con cac dic tinh co hoc rat ¢6 lgi, vi du nhu
cho cac tng dung 6ng (duoc di2n ta vi du nhu m6dun kéo), va kha ning gia cong
cac dic tinh, khi ché phdm polyetylen dugc gia cong thanh cac vét dung, t6t hon
1a cac 6ng, ciing nhu suc chiu Ap sudt bén trong mong mudn khi duoc thu
nghiém bing cach st dung cac miu bng cla ché phdm polyetylen.

Ché phém theo sang ché c6 mddun kéo, duoc xac dinh theo ISO 527-
2:1993 & nhiét @6 23°C la bing hosic nhd hon 1250MPa, t6t hon 1a béng hogc
nhd hon 1200MPa, va t8t nhit 13 bing hoic nhé hon 1100MPa. Gidi han dudi
cia modun kéo & nhiét d6 23°C thudong khong nhdé hon 800MPa, t6t hon 1a
khong nhé hon 950MPa.

Theo khia canh tiép theo, sing ché @& cap dén ché phdm polyetylen c6 thé
thu dugc bing quy trinh nhidu giai doan, quy trinh nhiéu giai doan bao gém:

a) polyme hda etylen trong sy c6 mit clua chét xtc tic Ziegler-Natta dé thu

duoc vat liéu trung gian,

b) chuyén v4t liéu trung gian vao 16 phan tng pha khi
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(i)cép etylen va alpha-olefin comonome c6 tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon

vao 10 phan ung pha khi
(ii) tiép tuc polyme héa vit liéu trung gian

dé thu duoc nhwa nén (A) ma bao gdm vat liéu trung gian dugc polyme héa
& bude a) va vat lidu duge polyme héa & budc b) ma c6 trong lugng phan tir
trung binh tinh theo trong lugng cao hon 14 vét liu trung gian cta budce a), trong
d6 nhua nén (A) c6 ty trong bang hoic 16n hon 943kg/m? dén bang hoic nho hon
957kg/m3, dugc xac dinh theo b ti€u chuln ISO 1183,

¢) ép dun nhya nén (A) véi sy c6 mit ctia cacbon den (B) tir 1 dén 10% theo
trong lwgng, dwa trén lugng ché phim polyetylen, va chit phu gia bd sung tuy
chon (céc chit phu gia) (C), thanh ché phdm polyetylen c6 téc d6 dong nong
chay MFRs (190°C, 5kg) bing hodc 16n hon 0,12g/10 phut dén biang hodc nho
hon 0,20g/10 phut, dugc xac dinh theo ISO 1133 (loai II), chi sb truot dinh
méng SHI2 7210 ndm trong khoang tir bang hoic 16n hon 80 dén bing hodc nho
hon 130 va d6 nhét & tng sult truot khong ddi 1a 747Pa, etarar nim trong
khoang tir bing ho#c 16n hon 700kPas dén bing hoic nhé hon 1200kPas.

Nhua nén (A) va ché phim polyetylen c6 thé thu duge bing quy trinh nhiéu
giai doan dugc md ta ¢ trén tdt hon nita dugc xac dinh béng cac dic tinh cua
nhya nén (A) va ché phim polyetylen dugc mé ta & trén hodc theo cic diém yéu
ciu bao hd.

Tét nhat 1a ché phim polyetylen gdm cé nhya nén (A), cacbon den (B) va
céc chét phu gia bd sung tity chon khéc véi cacbon den (C).
Vit dung

Theo modt khia canh nita cia sang ché, sang ché @& cap dén vat dung bao
gdm, t6t hon 12 gdm c6, ché phdm polyetylen nhu dugc mé ta & trén hodc theo
cac diém yéu ciu bao ho duéi day.

Do d6, theo phuong an dwgc wu tién clia sang ché, vat dung 14 éng hodc
doan 6ng nbi bao gdm, tét hon 1a gdm c6, ché phdm polyetylen nhu dugc md ta
& trén hogc theo cac didm yéu ciu bao ho dudi day. Tét nhét 13, vt dung 1a ng,

cu thé 13 éng v&i @6 day thanh it nhat 1a 60mm.
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Quy trinh

Cac ché phim polyetylen theo séng ché thuong duoc sin xuét bang quy
trinh nhiu giai doan, tic 1a quy trinh ma thyc hién st dung it nhét hai 16 phan
ung, mdt 10 phan ung @& san xuét thanh phan c6 trong lugng phén tir thap (A-1)
va 10 phan Ung thir hai d8 san xuét thanh phin c6 trong lugng phén tir cao (A-2).
Céc 10 phan tng nay c6 thé dugc st dung song song, trong d6 trudng hop céc
thanh phﬁn phai dugc tron sau khi san xuat. Phd bién hon, cac 10 phan ung dugc
st dung hang loat, sao cho cac san phém ctia mdt 10 phan ung dugce sur dung lam
vit lidu ban ddu trong 10 phan tng tiép theo, vi dy mdt thanh phin dugc tao ra
trong 10 phan ung thu nhét va thanh phin thr hai dugc tao ra trong 10 phan ung
thir hai trong sw c6 mit cla thanh phin thir nhit. Theo cich nay, hai thinh phén
dugc tron nhuyén hon, vi mdt thanh ph?in dugc tao ra vGi sy ¢ mat cta thanh
phén khac.

Cé4c phan ing polyme hda dugc st dung trong mdi giai doan c6 thé bao
gdm cic phan tng polyme héa etylen homo thong thuong hodc phan ung
copolyme héa, vi du nhu sy polyme hoa pha khi, pha bun, pha l6ng, sir dung cac
10 phéan ng thong thudng, vi du nhu cac 16 phan tng tudn hoan, c4c 10 phan Gng

pha khi, cac 10 phan Ung 16,v.v..

Sy polyme hoda c6 thé dugc thuc hién lién tuc hodc theo ting 16, t6t hon 1a

su polyme héa dugc thyc hién lién tuc.

Céac quy trinh hai giai doan da biét chdng han nhu cdc quy trinh pha long-
pha long, quy trinh pha khi-pha khi va quy trinh pha 16ng-pha khi. Ciing da biét
réng cac quy trinh hai giai doan nay co thé con dugce két hop véi mot hodc nhiéu
budc polyme héa cong duge chon tir cac quy trinh polyme héa pha khi, pha bun
hodc pha léng.

Céac ché phdm polyetylen da kidu theo sang ché t6t hon 1a dugc tao ra
trong quy trinh nhiéu giai doan, ma cac polyme c6 trong luong phén tir thép va
trong lugng phén tir cao (cc thanh phin A-1 va A-2) duoc tao ra trong cic bude
polyme hoa khac nhau, theo thir tu bét ky.

Thanh phin polyme (=ty trong tuong d6i thap) c6 trong luong phén tit cao
(HMW-high trong lugng phan tir) (A-2) ¢6 thé duoc diéu ché & budc polyme hoa
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tht nhét va thanh phan polyme (=ty trong tuong dbi cao) c6 trong lugng phén tir
thdp (LMW- low weigh molecule) (A-1) & budc polyme héa thir hai. Piéu nay
c6 thé duge goi 1a kidu dao ngugc. Ngoai ra, thanh phén polyme c6 trong lugng
phan tir thip (A-1) c6é th dugc didu ché & budc polyme héa thi nhit va thanh
phén polyme c6 trong lugng phén tir cao (A-2) & budc polyme hoa thir. Piéu nay

c6 thd dugc goi 12 kiéu thong thudng va duge vu tién.

Quy trinh hai giai doan, vi du ¢6 thé 13 quy trinh pha bun-bun hoic pha
khi-pha khi, cu thé t6t hon 1& quy trinh pha bun-khi. Tty chon, quy trinh theo

sang ché c6 thé bao gdm mot hodc hai budc polyme hoa cong.

Cac giai doan pha khi va bun co thé duogc thuc hién bing cach sir dung cac
10 phan Gng théng thuong da biét bat ky trong linh vyc k¥ thuat. Sy polyme héa
pha biin ¢6 thé duoc thuc hién, vi dy, trong 10 phan tng thing khudy lién tuc; 16
phan tng thung khuiy van hanh theo 16 hodc 16 phan ting tudn hoan. T4t hon 14
su polyme héa pha bun dugc thuc hién trong 160 phén Ung tudn hoan. Trong cac
10 phan tng nay, bun dugc ludn chuyén véi van téc cao doc theo dng kin bing
cach st dung may bom tudn hoan. Cac 1o phan tng tudn hoan thudong dugc biét
dén trong linh vuc k¥ thuat va cac vi du dugc dua ra, ching han, trong US-A-
4582816, US-A-3405109, US-A-3324093, EP-A-479186 va US-A-5391654.

Thuat ngit 10 phan tng pha khi bao gdm 10 phan tng ting sbi hdn hop bit
k¥, 10 phan Gng ting s6i nhanh hodc 10 phan Gng tAng l4ng hoic cac 10 phan ung
pha khi c6 hai vung riéng biét, chéng han mot tAng s6i két hop véi mot vung
tAng léng. TSt hon 13, 16 phan Gng pha khi cho budc polyme héa thir hai 1a 10
phan tmg ting soi.

Cac quy trinh pha bun-khi ciing d& duoc biét va dugc md ta trong linh vuc

k¥ thudt trudc do.

Theo phuong 4n dugc wu ti€n cla sang ché, thanh phin (A-1) c6 trong
luong phan tr thdp (LMW) dugc tao ra trudc va thanh phin (A-2) c6 trong
luong phan tit cao (HMW) dugc tao ra voi sy ¢6 mét cia LMW thanh phén (A-
1). Trong truong hop nay, thanh phin LMW 1a thanh phin polyetylen thi nhét
(A-1) va thanh phdn HMW la thanh phén polyetylen thir hai (A-2).
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Cac chét xuc tac polyme héa cho viéc san xuét nhwa nén c6 thé bao gdm
cac chit xuc tac phbi hop cla kim loai chuyén tiép, nhu Ziegler-Natta (ZN),
metanloxen, khong phai metanloxen, cac chét xuc tac Cr v.v.... Chit xtc tic ¢6
thé dugc mang, vi du nhu céc chit mang thong thudng bao gdm silic oxit, Céc
chit mang chta Al va cac chit mang dwa trén magié diclorua. Tét hon 13, chét
xtc tac 1a chat xtc tic ZN, t6t hon nita 12 chét xtac chét xtc tic ZN gia mang

khong silic oxit, va tot nhit 14 chit xtc tc ZN dya trén MgCl.

Chét xuc tac Ziegler-Natta t5t hon nita 1a bao gdm hop chit kim loai nhom
4 (nh6m dénh sb theo hé théng IUPAC moéi), t6t hon 1a titan, magié diclorua va

nhom.

ChAt xuc tac c6 thé c6 sin trén thi trudng hodc duoc san xuit theo hoic
teong ty voi tai liéu k¥ thuat. Péi v6i viée san xuét chét xuc tac uvu tién dung
dugc theo sang ché, tham khao WO 2004/055068 va WO 2004/055069 cua
Borealis va EP 0 810 235. Toan bd ndi dung cﬁa cac tai liéu dugc két hop trong
ban mo ta nay bing cach vién dén, cu thé 1a @& c4p dén cac phuong 4n thong
thudong va tit ca phuong én duge uu tién v& cc chit xtc tac dugc mo ta trong d6
cling nhu cac phuong phdp san xulit cac chét xuc tac. Cu thé 1a cac chét xuc tac

Ziegler-Natta dugc wu tién dugc md ta trong EP 0 810 235.

Thanh phim thu dwoc gdm c6 hdn hop cic polyme dugc tron nhuyén tir
cé4c 10 phan tng, cac dudng cong phan bd trong luong phan tir khac nhau clia céc
polyme nay v&i nhau tao thanh dudng cong phén bd trong lugng phén tir c6 cuc

dai rong hodc mot s cuc dai, tirc 12 thanh phém 12 hdn hop polyme da kiéu.

Pugc uwu tién 13 ché phdm polyetylen da kiéu theo sang ché 1a hdn hop
polyetylen kiéu kép gdm c6 cac thanh phén polyme (A-1) va (A-2), tiy chon con
bao gdm phén doan tién polyme héa nho. Cling dwgc wu tién 1a hdn hop polyme
kidu kép da duoc tao ra bing cach polyme héa nhu duge mé ta & trén theo cac
diéu kién polyme héa khac nhau trong hai hodc nhiéu 16 phan (ng polyme hoéa
duoc ndi hang loat. Nhs tinh déo dbi voi cac diéu kién phéan ing do d6 thu duoc,
duoc wu tién nhét 13 sy polyme héa duge thyc hién trong sy két hop 16 phan ung

tudn hoan/1d phan tng pha khi.
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T8t hon 13, cac didu kién polyme héa trong phuong phap hai giai doan
duoc vu tién dugce chon sau cho polyme c6 trong luong phén tir tuong dbi thép
khong c¢6 ham lugng comonome dugc tao ra trong mot gia doan, tot hon 13 giai
doan tht nhit, nhd ham luong chit chuyén mach cao (khi hydro), trong khi
polyme phén tir cao ¢6 ham lugng comonome dugc tao ra trong giai doan khac,
t6t hon 13 giai doan thtt hai. Tuy nhién, th& ty ciia cdc giai doan nay c6 thé duogc

dao lai.

Theo phuong 4n polyme héa dugc wu tién, trong 16 phan tng tudn hoan
sau d6 12 16 phan ung pha khi, nhiét d§ polyme héa trong 16 phan ng tudn hoan
tét hon 1a ndm trong khoang tir 85 dén 115°C, t8t hon nita 12 ndm trong khoang
tir 90 dén 105°C, va tt nhat 13 nim trong khoang tir 92 dén 100°C, va nhiét do
trong 10 phan tng pha khi tt hon 1a nim trong khoang tir 70 dén 105°C, t5t hon
nita 13 ndm trong khoang tr 75 dén 100°C, va tbt nhit 12 nim trong khoang tir
82 dén 97°C. Ap suit trohg 16 phan Ung tudn hoan thudng ndm trong khoang tir
1 dén 150bar, t5t hon 12 nim trong khoang tir 1 dén 100bar va 4p suét trong 10
phan @ng pha khi thudng it nhét 1a 10bar, tét hon it nhét 13 15bar nhung thuong
khong 16n hon 30bar, tét hon 1a khdng 16n hon 25bar.

Viéc polyme hoda trong 10 phan ng pha bun thudng din ra trong chat pha
lodng tro, thuong la chit pha lodng hydrocarbon ma dwgc chon tir nhém bao
gém cac hydrocarbon tir C3 dén Cg, nhu metan, etan, propan, n-butan, isobutan;
c4c hexan nhu n-hexan, cac heptan, cc octan v.v...hodc cac hdn hop cta ching.
Tbt hon 13, chit pha logng 1a hydrocarbon cé nhiét do soi thép c6 tir 1 dén 4
nguyén tir cacbon hodc hdn hop clia cac hydrocarbon nay. Chét pha lodng dugc
wu tién cu thé 1a propan, c6 thé chtra cac lugng nhd metan, etan va/hodc butan.
Chét pha lodng tro c6 thé gidng nhau hodc khac nhau & cic budc polyme hoa
khac nhau. |

Ham lugng etylen trong pha chét luu hojc bun trong 10 phan tng pha bun
¢6 thé ndm trong khoang tir 0,5 dén 50% theo mol, t5t hon 12 ndm trong khoang
tir 1 dén 20% theo mol, va cu thé 12 ndm trong khoang tir 2 dén 10% theo mol.

Theo phuong an dugc uu tién v& 10 phan tng pha khi, viéc polyme héa

dién ra trong 10 phan g pha khi ting s6i noi olefin dugc polyme héa trong su
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c6 mit cia chét xtc tic polyme héa trong dong khi di chuyén huéng 1én trén. Lo
phan Gng thuong chira tdng s6i bao gdm cac hat polyme dang phat trién chira
chét xuc tac hoat tinh dugc bd tri & trén ludi tao tﬁng sb6i. Tang polyme dugc hoa
long véi su hé trg cta khi téng sdi bao g6m olefin monome, comonome (cac
comonome) cudi cing, cac chét didu khién sy phat trién mach cudi cing hoic

cac chéit chuyén mach, nhu hydro, va khi tro cudi cing.

Ngoai ra, chit khi tinh dién (cac chét khir tinh dién) ciing c6 thé duoc dua
vao 10 phan ung pha khi néu cin. Cac chit khir tinh dién thich hop va céc
phuong phép str dung cac chét khir tinh dién nay duoc boc 19, trong s6 cac chat
khir tinh dién khéc, trong US-A-5,026,795, US-A-4,803,251, US-A-4,532,311,
US-A-4,855,370 va EP-A-560 035. Chung thudng 1a hop chit c6 cuc va bao

gdm nudce, cac keton, cac aldehyt ancol trong so khac.

Chét chuyén mach, t6t hon 1a hydrogen, dugc bd sung theo yéu ciu vao
cac 10 phan ung, va t6t hon 12 tir 500 dén 1200mol Ha/kmol etylen dwoc bd sung
vao 10 phan tng, khi thanh phin LMW (A-1) dugc tao ra trong 10 phan ing nay,
va tir 0 dén 100mol Hz/kmol etylen dugc bd sung vao 16 phan ing pha khi khi 10
phéan tng nay dang tao ra thanh phin HMW (A-2).

Quy trinh polyme hoéa c6 thé con bao gém budc tién polyme héa ma trudc
cdc budc polyme hoa. Muc dich cua budc tién polyme héa 12 dé polyme héa
lugng nhd polyme vao chét xuc tac & nhiét do thép va/hoic ndng d6 monome
thp. Nho tién polyme héa, c6 thé cai thién dic tinh cua chit xtc tac trong thé
bun va/hodc 1am bién tinh céc dic tinh cua polyme cudi cing. Budc tién polyme
héa c6 thé dugc tién hanh trong pha bun hoic pha khi. Tét hon 13, budc tién

polyme héa dugc tién hanh trong thé bun.

Do d6, budc tidn polyme hoa c6 thé dugce tién hanh trong 16 phan Ung tudn
hoan. Budc tién polyme héa sau d6 t6t hon 1a duge tién hanh trong chit pha
lodng tro, thudng la chit pha lodng hydrocarbon nhu metan, etan, propan, n-
butan, isobutan, cic pentan, cac hexan, cic heptan, cac octan v.v., hodc cac hdn
hop cua chung. T6t hon 13, chit pha lodng 13 hydrocarbon c¢6 nhiét d soi thip c6
tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon hodc hén hop cua cac hydrocarbon nay. Chét pha

loding dugc wu tién nhét 1a propan.
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Nhiét d6 & budc tién polyme héa thudng nim trong khoang tir 0°C dén
90°C, tét hon 13 nim trong khoang tir 20°C dén 80°C va tét hon nita 1a ndm
trong khoang tir 40°C dén 70°C.

Ap suft 1a khong gi6i han va thuong nim trong khoang tir lbar dén

150bar, t6t hon 13 ndm trong khoang tir 10bar dén 100bar.

Luong monome 1 sao cho thudng ndm trong khoang tir 0,1gam dén
1000gam monome cho mdi mot gam thanh phén chat xtc tac rin dugc polyme
héa & budc tién polyme héa. Nhu véi cac chuyén gia trong linh vuc chuyén
nganh d3 biét, cac chit xtc tac hat duge thu hdi tir 10 phan ung tién polyme héa
lién tuc tit ca khong chira cung luong tién polyme.. Thay vao d6, mdi hat cé
luong dic trung riéng cia ching ma phu thudc vao thoi gian 6n dinh cta hat d6
trong 10 phan ng tién polyme héa. Vi mot sb hat con lai trong 10 phan (mg trong
khoang thoi gian tuong d6i dai va mot s hat con lai trong 16 phan ung trong
khoang thoi gian twong d6i ngén, sau d6 ngoai lugng tién polyme trén céc hat
khic nhau 13 khac nhau va mot s6 hat riéng 1& ¢6 thé chira theo luong tién
polyme ma nim ngodi cac gi6i han néu trén. Tuy nhién, lugng tién polyme trung

binh trén chét xuc tac thuong ndm trong céc giéi han cu thé néu trén.

Ngoai etylen monome, c6 thé sir dung mét hodc nhiéu alpha-olefin
comonome & budc tién polyme héa néu mudn. Cac comonome thich hop la, vi

du, 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten, 1-octen va cac hdn hop cua chung.

Tuy nhién, dugc uwu tién 1a & budc tién polyme hoéa, phin doan tién

polyme etylen homopolyme dugc polyme hoéa.

Trong lugng phén tir cua tién polyme c6 thé dugc kiém soat biang hydro
nhu d& dugc biét dén trong linh vyc chuyén nganh. Hon nita, cic chit phu gia
khit tinh dién c6 thé duoc st dung dé tranh cac hat khong bam dinh vao nhau
hodic vao céc thanh ctia 10 phan ung, nhu dugce bdc 16 trong WO-A-96/19503 va
WO-A-96/32420.

T6t hon 1, tAt ca cac thanh phin chit xtc tdc duge dua vao budc tién
polyme hoéa. Tuy nhién, thanh phin chét xuc tac rén va chét ddng xtc tac c6 thé
dugc chp riéng biét, c6 thé 1a chi mot phan chat dong xuc tic duge dwa vao giai

doan tién polyme va phin con lai duoc dua vao giai doan polyme héa tiép theo.
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Ciing trong céac trudng hop ndy, viéc dua cang nhicu chét dong xuc tac vao giai

doan tién polyme 14 cin thiét &€ dat dugc phan Gng polyme héa du.

Céac diéu kién polyme héa ciing nhu céc dong clp va thoi gian én dinh
trong céc 10 phan tng t6t hon 1a dugc diéu chinh nhu vy dé tao ra nhua nén (A)

nhu dugc mo ta & trén hodc theo cac di€ém yéu cau bao ho dudi day.

Cacbon den (B), va cac chét phu gia tiy chon (C) hodc céc thanh phén
polyme khéc, dugc bd sung vao ché phim trong budc pha trdn theo lugng nhu
duoc mé ta & trén. Tt hon 13, ché pham polyetylen theo séhg ché thu duogc tir 10
phin tng dugc trdn trong may ép dun cung véi cacbon den (B) va cac chét phu

gia tuy chon (C) theo phuong phap da biét trong linh vuc chuyén nganh.

Ché phim theo sang ché, t6t hon 1a néu dugc tao ra trong quy trinh bao
gdm budc pha tron, trong d6 ché phim, tirc 12 hdn hop, ma thuong thu dugce la
bot nhwa nén polyolefin tir 16 phan ung, dugc ép dun trong may ép dun va sau d6
dugc vé tron thanh cdc vién polyme theo phuong phép d3 biét trong linh vuc
chuyén nganh. M4y ép dun c6 thé 13, vi du nhu may ép dun dwgc st dung thong
thuong bat ky. Nhu vi du v& may ép dun cho budc pha tron nay c6 thé 1a may ép
dun dugc cung cép boi Japan Steel works, Kobe Steel hodc Farrel-Pomini, vi du
nhu JSW 460P hoic JSW CIM90P.

Str dung

Hon nita, sang ché dé cap dén vat dung, tbt hon 1a dng hodc doan nbi dng,
t6t hon 1a éng, va dé cap dén viéc st dung ché phdm polyetylen nay dé& san xuét
vat dung, t6t hon 1a éng hoic doan ndi 6ng, St nhét 1a éng. Puoc uvu tién cu thé

1a cc bng v6i @6 day thanh it nhit 1a 60mm, t&t hon nita it nhét 1a 75mm.

Céac 6ng c6 thé dugce tao ra tir ché phadm polyetylen theo sang ché theo cac
phwong phép d3 biét trong linh vyc chuyén nganh. Do d6, theo m¢t phwong phap
duoc wu tién, ché phidm polyetylen duge ép dun qua khudn hinh khuyén dén

duong kinh bén trong mong mudn, sau d6 ché phdm polyetylen dugce 1am ngudi.

May ép dun dng t6t hon 1a hoat dong & nhiét do thap twong d6i thip va do
6 cin tranh viéc ning cao nhiét qué muc. Cac may ép din c6 ty 1¢ chiéu dai voi

dudng kinh L/D cao 16n hon 15, tét hon it nhit 12 20 va cu thé it nhit 1a 25 dugc
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uu tién. Cac may ép dun hién dai thuong c6 ty 1€ L/D nim trong khoang tir 30 to
35.

Polyme néng chay dugc ép dun théng qua khudn hinh khuyén, ma cé thé
dugc bd tri hodc 1a két cAu cp lidu tir phia diu hodc 1a két cau cép liéu tir phia
bén. Cac khuén cép liéu tir phia bén thuong dugc l4p c6 truc song song vdi truc
clia may ép dun, doi hoi géc vudng xoay vao ndi voi may ép dun. Uu diém cua
cac khudn cép lidu tir bén d6 1a truc ga c6 thé duogc kéo dai qua khuén va didu

nay cho phép, ching han, dé tiép can ddi v6i 6ng din nudc 1am mat véi truc ga.

Sau khi chét déo néng chay roi khoi khudn, n6é duge dinh c& t6i duong
kinh chinh x4ac. Theo mot phuong phap, vét liéu ép dun dugc dinh hudng vao
5ng kim loai (6ng ngoai dinh c&). Bén trong vét liéu ép dun bi ép dé chat déo
duogc ép 4p vao thanh cia 6ng.

Theo phuwong phap khac, vat liéu ép dun roi khoéi khudén duge dinh hudng
vao 6ng c6 phin dyc 18 & trung tAm. Chan khong nhe dugc hut qua 13 dé git éng
ty vao cac thanh cla budng dinh c8.

Sau khi dinh ¢& dng dugc 1am ngudi, thudng trong bé nudc c6 chidu dai
khoang 5 mét hodc 16n hon.

Céc diu ndi dng c6 thé dwgc tao ra bing cic quy trinh duc thong thuong,
gidng nhu c4c quy trinh dac phun ép, ma da duoc biét dén v6i chuyén gia trong
1inh vuc chuyén nganh.

Vi du thwc hién sing ché
1. Dinh nghia
a) Téc d6 dong néng chay

Téc @6 dong néng chay (MFR-Melt Flow Rate) dugc xac dinh theo ISO
1133 va duoc thé hién bing g/10 phut. MFR thé hién d§ luu dong, va do do la
kha ning gia cdng, cia polyme. Téc @6 dong néng chay cang cao, dd nhét ciia
polyme cang thip. MFRs clia polyetylen dugc do & nhiét do 190°C va tai trong
5kg, MFR; clia polyetylen & nhiét do 190°C va tai trong 2,16kg va MFR2; cia
polyetylen dugc do & nhiét 4o 190°C va tai trong 21,6kg.'Dinh luong FRR (flow
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rate ratio-ty s tbc d6 dong) dé chi ty sb ciia cac tbc do dong tai céc tai trong
khac nhau. Do d6, FRR,ys dé chi tri s6 MFR,;/MFRs;

b) Ty trong

Ty trong ctia polyme dugc do theo Phuwong phdp A néu trong b ti€u
chudn ISO 1183-1:2004 trén miu dugc duc béng cach nén dugce diéu ché theo
EN ISO 1872-2 (Thang Hai 2007) va dugc duwa ra theo kg/m>

c¢) Ham lugng comonome

St dung quang phd cong huéng tir hat nhin dinh lugng (NMR-
Quantitative Nuclear-Magnetic Resonance) dé dinh lrong ham lugng comonome

cua céc polyme.

Phé dinh luong *C{'H} NMR dugc ghi trong trang thai néng chay bing
céch st dung quang phd ké Bruker Advance III 500 NMR van hanh lan lugt &
500,13 va 125,76 MHz cho 'H va *C. T4t c4 phé dwgc ghi bing cach st dung
ddu do c6 géc quay 4o 7mm duoc t6i wu *C (MAS- magic-angle spinning) &
nhié€t d6 150 °C st dung khi nito cho tit ca khi nén. Khoang 200mg véat li¢u
duoc 1én chat vao roto MAS zirconia duong kinh ngoai 7mm va dugc kéo thanh
soi & 4 kHz. Thiét 14p nay duoc chon chil yéu cho d6 nhay cao cin dé xac dinh
nhanh chéng va dinh lugng chinh xac {[1], [2], [6]}. Viéc kich thich xung don
tiéu chuén duoc stir dung NOE chuyén tiép & d6 tré 1ap lai chu ky ngén 1a 3 gidy
{[1], [3]) va RSHEPT tach biéu dd {[4], [5]}. Téng sb cac chuyén tiép 1024 (1k)
thu duogc cho mdi phé. Thiét 18p nay dugc chon do d§ nhay cao ctia né hudng vé
cic ham luong comonome thép.

Phé dinh luong C{'H) NMR dugc xir 1y, dwoc tich hop va cac dic tinh
dinh Iuvgng dugc xac dinh béng cach st dung cac chuong trinh ty dong phan tich
phé tuy chinh. T4t ca do dich chuyén héa hoc dugc tham chiéu ngém dén tin
hiéu metylen roi (6+) & 30,00ppm {[9]}.

Céc tin hi¢u ddc trung twonging voi su két hop ctia 1-hexen dugc quan sat
{[9]} va tAt ca ham lwong dugc tinh d6i véi tit ca cac monome khac cé mit

trong polyme.

H= I*B4
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Trong khi khong c6 su biéu thi c4c tin hiéu khéc cua cac chudi comonome
khéc, tuc 1a su két hgp comonome lién tuc, dugc quan sat tdng ham lugng
comonome 1-hexen dugc tinh dya trén luwong chudi 1-hexen duoc phén 14p:

Hténg =H

Céc tin hidu dic trung thu dugc tir cdc nhém diu bdo hoa dugc quan sat.
Ham lugng cia cic nhém dau bdo hoa nay dugc dinh lugng bing céach sir dung
sb trung binh cta tich phan cé4c tinh hiéu & 22,84 va 32,23ppm dugc gan 14n luot
cho céc vi tri 2s va 3s:

S = (1/2)*(I2s + Iss )

Ham lugng etylen twong dbi dugce dinh luong bing cach sir dung tich phan
cac tin hiéu metylen (8+) ro1 ¢ 30,00ppm:
E = (1/2)*Is+

Téng ham lugng comonome etylen dugc tinh dya trén céc tin hiéu metylen
roi va tinh cho cdc don vi etylen c6 mit trong cac chudi hodc cic nhém diu khac
comonome dugc quan sat:

Eiwng=E + (5/2)*B + (3/2)*S

Tdng phin mol ctia 1-hexen trong polyme sau d6 duoc tinh toan la:
fH = ( Hiotal / ( Etotal + Hrotal )

Tdng su két hop comonome cta 1-hexen theo phén trim mol dugc tinh tir
phén mol theo phuong phap thong thuong:

H [% mol] = 100 * fH

Tdng su két hop comonome cua 1-hexen theo phén trim trong lugng duoc
tinh tir phan mol theo phuong phép tiéu chuén:

H [% theo trong lugng]= 100 * (fH * 84,16) / ( (fH * 84,16) + ((1-fH) * 28,05) )
[1] Klimke, K., Parkinson, M., Piel, C., Kaminsky, W., Spiess, H.W., Wilhelm,
M., Macromol. Chem. Phys. 2006; 207:382.

[2] Parkinson, M., Klimke, K., Spiess, HW., Wilhelm, M., Macromol. Chem.
Phys. 2007; 208:2128.

-24-



28252

[3] Pollard, M., Klimke, K., Graf, R., Spiess, H.W., Wilhelm, M., Sperber, O.,
Piel, C., Kaminsky, W., Macromolecules 2004; 37:813.

[4] Filip, X., Tripon, C., Filip, C., J. Mag. Reson. 2005, 176, 239.

[5] Griffin, J.M., Tripon, C., Samoson, A., Filip, C., and Brown, S.P., Mag. Res.
in Chem. 2007, 45, S1, S198.

[6] Castignolles, P., Graf, R., Parkinson, M., Wilhelm, M., Gaborieau, M.,
Polyme 50 (2009) 2373.

[7] Zhou, Z., Muemmerle, R., Qiu, X., Redwine, D., Cong, R., Taha, A., Baugh,
D. Winniford, B., J. Mag. Reson. 2007, 187, 225.

[8] Busico, V., Carbonniere, P., Cipullo, R., Pellecchia, R., Severn, J., Talarico,

G., Macromol. Rapid Commun. 2007, 28, 1128.
[9] J. Randall, Macromol. Sci., Rev. Macromol. Chem. Phys. 1989, C29, 201.
d) Céc phép do trugt dong Iuc (cac phép do tAn 6 quét)

Dic trung clia cac polyme noéng chay bang cac phép do trugt dong luc phu
hop véi céc tiéu chuin ISO 6721-1 va 6721-10. Cac phép do dugc thyc hién trén
luu bién k& quay kiém soat ung sudt Anton Paar MCR501, dugc trang bi véi
hinh dang dia song song 25mm. Céc phép do dugc thyc hién trén cac tAm ddc ap
Iyc st dyng modi truong khi nito va thiét 1ap bién dang ndm trong ché dd dan hdi
nhot tuyén tinh. Cac thir nghiém trugt dao dong dugc thuc hién & nhiét do 190°C
ap dung tin sé nim giita 0,0154 va 500 rad/gidy va thiét 1ap khe 1,2mm.

Trong thyc nghiém trugt dong luec, dau do dugc dua vao lam bién dang
déng nhit & bién dang trugt hodc tng suét trugt thay dbi dang hinh sin (lén luot
1 ché d¢ didu khién d6 bién dang va tmg sut). V& thyc nghiém diéu khién do
bién dang, dau do duoc dwa vao lam bién dang dang hinh sin ma dugc thé hién
bing

1(t) = yo sin(wt) (D)

Néu d6 bién dang duoc 4p dung nidm trong ché d6 dan hdi nhét tuyén tinh,

dap tmg tng suét hinh sin thu dugc c6 thé duoc dua ra bing

o(t) = oo sin(wt +3) (2)
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trong d6 op, va v, 14n luot 13 bién do tng sudt va bién d6 bién dang; o tan s6
goc; & 1a do dich chuyén pha ( géc hao gitta dap tng bién dang va tng suit duge

ap dung); t 1a thoi gian.

Cac két qua thtt nghiém ddng lgc thuong dugce thé hién béng mot sb ham
luu bién khac nhau, cu thé 1a modun tich trit truot, G’, modun tdn hao truot, G,
mé6dun trugt phic hop, G*, 46 nhét phire hop, n*, d6 nhét truot dong hoc, 1',
thanh phin 1éch pha ctia d6 nhét truot phirc hop, 1", va tang tén hao, tan n, ma

c6 thé dugc thé hién nhu sau day:

G'= E cosd [Pa] (3)
G"*= j— sind [Pa] 4)
G* = G +iG** [Pa] (5)
n*=n'-in" [Pas] (6)
=< [Pas] ™
1 =& [Pass] (®)

Ngoai cdc ham lwu bién néu trén, ciing c6 thé xac dinh cac thong sd luu
bién khac nhu chi s§ d¢an hdi EI(x). Chi sé dan héi EI(x) 14 trj s6 ciia mddun tich
trit, G’, dugc xac dinh cho tri s0 cia mddun ton hao, G’, 1a x kPa va c6 thé

dugc md ta boi hé thuc 9.
El(x) = G’ for (G** = x kPa) [Pa] 9
Vi du, EI(5 kPa) dugc xac dinh bing tri s6 cia mddun tich trit G, duge
x4c dinh cho tri s6 G’ béng 5 kPa.
Viéc xac dinh céc chi s trugt dinh méng duge thuc hién, nhu dugc mo ta

trong 10.

y/ " Eta*cho (6*=ykPa) [Pa] (10)

xy  Eta"cho (G° = x kPa)
SH ()
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Vi du, SHI,7210) duge xéc dinh bing tri s§ ctia dd nhét phuc hop, theo
Pa.s, dugc xac dinh cho tri s6 cia G* bing 2,7 kPa, dugc chia cho do nhdét

phttc hop, theo Pa.s, dugc xéc dinh cho tri sb G* bﬁng 210 kPa.

Tri s ctia mddun tich trit (G'), mddun ton hao (G"), mddun phirc hop (G*)

va d6 nhét phirc hop (n*) thu duoc 13 mot ham cia tan s6 ().

Do d6, vi du n*300rad/giay (€ta*300rad/giay) duge st dung viét tat cho d§ nhaot
phirc hop & tdn s6 300 rad/gidy va n*o,0srad/giay (€ta*o,0srad/giay) duge sir dung viet

t4t cho do nhét phirc hop ¢ tin sb 0,05 rad/giay.

Céc tri s6 duoc xac dinh bing phuong phap ndi suy diém duy nhit, nhu
duogc xac dinh bo phﬁn mém Rheoplus. Trong céc trudng hgp ma mot tri sb G*
da cho khong dat duoc bﬁng thuc nghi€m, tri sb dugc xac dinh béng phép ngoai
suy, sit dung phuong phéap gidng nhu trudc d6. Trong ca hai trudng hop (ndi suy
hodc ngoai suy), tiy chon tir Rheoplus "Interpolate y-values to x-values from

parameter" va "logarithmic interpolation type" dugc 4p dung.
Tai liéu tham khao:

[1] Rheological characterization of polyethylene fractions” Heino, E.L.,
Lehtinen, A., Tanner J., Seppilid, J., Neste Oy, Porvoo, Finland, Theor. Appl.
Rheol., Proc. Int. Congr. Rheol, 11th (1992), 1, 360-362

[2] The influence of molecular structure on some rheological properties of
polyethylene”, Heino, E.L., Borealis Polymers Oy, Porvoo, Finland, Annual
Transactions of the Nordic Rheology Society, 1995.).

[3] Definition of terms relating to the non-ultimate mechanical properties of

polymers, Pure & Appl. Chem., Vol. 70, No. 3, pp. 701-754, 1998.
e) Eta 747 Pa (Vong):

Mot phuong phap ma tuong quan nhiéu véi cac dic tinh vong, va dugc sir
dung lién quan dén séng ché d& cap dén tinh luu bién ctia polyme va dugc dua
trén viéc xac dinh d§ nhdét ciia polyme ¢ Ung sut trugt khong ddi rt thap. Ung
sudt trugt 14 747 Pa d3 dugc lya chon cho phwong phép nay. D§ nhét cua

polyme & tng sudt trugt nay dugc xac dinh ¢ nhiét d6 190°C va da dugc phat
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hién 13 ty 1& nghich v6&i dong trong luc cia polyme, tirc 12 ¢ nhdt cang 16n thi

dong trong luc cang thap.

Viée x4c dinh dd nhét & ung suit truot 747Pa dugc thuc hién bing cach
sit dung lru bién ké quay, ma co thé 12 Iuu bién k& tng suét khong dbi vi du nhu
Anton Paar MCR Series Rheometer. Cac luu bién ké va chirc ning cta ching da
dugc mod ta trong “Encyclopedia of Polyme Science and Engineering”, 2nd Ed.,
Tép. 14, pp. 492-509. C4c phép do dugc thyc hién dudi tng sudt truot khong doi
gifta hai dfa c6 duong kinh 25mm (huéng quay khong dbi). Khe gifta cac dia la

1,2mm. MAu polyme cé d day 1,2mm dugc dét vao gitta cac dia.

M3u duoc didu hoa nhiét o trong thoi gian 2 phit trude khi bat dau do.
Viée do dugc thuc hién & nhiét d6 190°C. Sau khi didu hoa nhiét dd, phép do bét
d4u bing cach 4p dung ung sudt duoc dinh trudc. Ung sudt duogc duy tri trong
thoi gian 1800 gidy d& cho hé théng tiép can cac didu kién trang thai 6n dinh.

Sau thoi gian nay, phép do bét d4u va d6 nhét dugc tinh.

Nguyén ly do 1a 4p dung mémen nhét dinh vao truc dia thong qua mé to
chinh x4c. Sau ¢6, mémen nay dugc chuyén d6i thanh ung sudt trugt trong mau.
Ung suét truot ndy duoc gilt khong dbi. Téc d6 quay duoc tao ra boi ing suét

truot dugc ghi va duoc st dung @2 tinh toan d6 nhét ctia mau.
f) Trong lugng phén tu

Cé4c sb trung binh trong lugng phén tir (Mz, Mw va Mn), sy phén b trong
lwgng phan tir (MWD- Molecular weight distribution) va d§ rong cua nd, dugc md
t4 by bing chi s6 da phan tén, PDI= Mw/Mn (trong d6 Mn 1a trong luong phén
tir trung binh sb va Mw 12 trong lugng phén tir trung binh tinh theo trong luong)
dugc x4c dinh bing séc ké loc gel (GPC- Gel Permeation Chromatography) theo
ISO 16014-4:2003 va ASTM D 6474-99 biang cach sut dung cdc cong thic sau
day:

—_ E{'J:].Aa‘
M, = T(4i/M;) M
: x?::.(“‘ixMi) |
MW = '5: Ai (2)
IV (4 xmd)
M, = T(a;/M;) 3)
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Pbi v6i khoang thé tich rira giai khong dbi AV, trong d6 A; va M; 1a dién
tich phdn dinh sic ky va trong luong phan tir polyolefin (MW- molecular
weight).

Thiét bi PolymeChar GPC, dugc trang bi bd do hdng ngoai (IR-infrared)
duoc st dung véi céc cdt 3 x Olexis va 1x Olexis Guard tir Polyme Laboratories
va 1,2,4-triclobenzen (TCB- trichlorobenzene, duoc lam 6n dinh bing 250mg/L
2,6-Di tert butyl-4-metyl-phenol) lam dung moi ¢ nhiét d6 160°C va & toc do
dong khong ddi 13 1 mL/phat. 200uL dung dich miu dugc bom vao cho mdi
phép phén tich. Cot thiét lap dugc dinh c& béng cach st dung su dinh c& phé
quat (theo ISO 16014-2:2003) vé&i it nhat 15 tiéu chudn polystyren (PS-
polystyrene) MWD hep nim trong khoang tir 0,5kg/mol dén 11 500kg/mol. Céc
héng sb Mark Houwink d6i véi PS, PE va PP duge nhu dung nhu dugc mo ta
cho mbi ASTM D 6474-99. T4t ca cac mau duoc didu ché bing cach hoa tan tir
5,0 dén 9,0mg polyme trong 8mL (& nhiét d6 160°C) cua TCB d& 6n dinh
(gibng nhu pha dong) trong khoang thoi gian 2,5 gio cho PP hoic 3 gid cho PE
& nhiét d§ 160°C trong tinh trang l4c nhe nhang lién tuc trong bo léy mau tu
dong cua thiét bi GPC.

g) Mddun kéo (23°C)

La phép d6 do ctirng, mddun kéo (E-modulus) cta cac ché phdm duogc do &
nhiét ¢6 23°C trén cac miu duc 4p luc theo ISO 527-2:1993. Cac miu (loai 1B)
dugc cit tir cac tAm day 4mm dugc tao ra béng cach duc ap lgc theo ISO

293:2004 sir dung céc diéu kién duogc cac xac dinh trong chuong 3.3 cua ISO
1872-2:2007. Mddun dugc do & tbe @6 1a Imm/phut.

h) Céc dic tinh bén kéo (23°C)
Do bén kéo,bao gém tmg sudt kéo & diém odn, bién dang & diém oin va do
gidn dai ¢ diém dut (toc 1a bién dang kéo & diém dut) duoc do theo ISO 527-1
(tdc @6 dau ngang la 50mm/phut) ¢ nhiét do 23°C.
i) Thir nghiém 4p suét trén & cac Sngkhdng bi khia (PT); strc chiu 4p sudt bén

trong

-20-



28252

Stre chiu 4p suét bén trong dd dugc xac dinh trong thir nghiém 4p sudt trén
cac éng SDR 11 32mm khéng bi khia c6 chiéu dai 450mm dugc thuc hién trong
mdi truong bén trong nudc va mobi truong bén ngoai nudc theo ISO 1167-
1:2006. Cac diu bit dng loai A dugc st dung. Thoi gian dén khi hu hong duge
x4c dinh theo gid. Cac diéu kién sau day dwoc 4p dung: Ung suét tiép tuyén

5,5MPa & nhiét d¢ 80°C.
2.Vat liéu
a) Vi du theo sang ché Ex1

Propan (C3, 50kg/gio), etylen (C2, 2kg/gid), va hydrogen.(HZ, 10 g/gio)
duge dua vao 10 phan tng tudn hoan thi nhit c6 stc chita 50dm? va van hanh &
nhiét d6 60°C va 4p sudt 65bar dé tién hanh budc tién polyme hoa. Ngoai ra,
thanh phén chét xtc tic polyme héa dang rin c6 sin trén thi trudong Lynx 200™
dugc ban bai BASF Catalyst LLC dwge dwa vao 10 phan ting cing véi chit dong
xtc tac trietylalumin sao cho ty sé nhom vdi titan 13 15 mol/mol. Téc d§ polyme

hoéa la 1,9kg/gio.

Thé bun dugc 14y ra khong lién tuc tir 10 phan Ung tién polyme hoa va
duge dinh hudng dén 16 phan tng tudn hoan thtt hai cé stc chira 500dm?® va van
hanh & nhiét d6 95°C va &p sudt 65bar. Ngoai ra, propan, etylen va hydrogen
duge cdp vao 10 phan Gng tudn hoan tht hai nho d6 ndng dd etylen va ty 1é
hydro voi etylen, vi du Ex 1 duoc liét ké trong bang 1. Su chia ra timg phan sin
Xuét, ty trong va chi sé néng chay cta cic phan doan polyme dugc tao ra trong

10 phan Ung tudn hoan tht hai duoc liét ké trong bang 1.

Thé bun duoc 14y ra khong lién tuc tir 10 phan tng tudn hoan thir hai bing
céch sir dung céc chan dit xién va dugc dinh huéng dén 16 phan ting pha khi. Lo
phan Ung pha khi dugc van hanh & nhiét d¢ 85°C va ap sudt 20bar. Etylen, 1-
hexen comonome, va hydro bd sung dugc cdp nhd d6 ndng do etylen, ty 1& cia
1-hexen véi etylen va ty 1& ciia hydro véi etylen ciing nhu su chia ra timg phan
san xuét va ty trong cla cac polyme trong vi du Ex 1 dugc ldy ra khéi 1o phan

ung pha khi dugc liét ké trong bang 1.

Polyme thu duwoc duoc lam sach bing nito (khoang 50kg/gid) trong

khoang thoi gian 1 gid, dugce 1am dn dinh bing cac chit 1am 6n dinh thuwong mai,
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1100ppm cua Irganox 1010, 1100ppm Irgafos 168 va 1500ppm Ca-stearat va sau
d6 duogc ép dun cung véi 3,0% theo trong lugng cacbon den thanh cac vién trong
may ¢€p dun hai truc vit quay d6i 1ap CIM9OP (dugc san xuét boi Japan Steel
Works). Bién dang nhiét d§ trong mdi vung la 90/120/190/250 °C.

Céc dic tinh ctia ché phdm dwogc tron dugc thé hién trong bang 1.
b) Vi du so sanh CE2

Loai HDPE hai kidu den c6 sin trén thj truong cho cic éng PE100 (ddi
voi cac dng thanh day) di dugc thir nghiém nhu vi du so sanh CE2. Céc déc tinh
ctia nhya PE100 HDPE dugc thé hién trong bang 1.

¢) San xuét 6ng

Céac ché phdm duge tron cia vi dy theo sang ché Ex1 va céac vi du so sanh
CE1 dugc ép dun thanh cac éng SDR 11 dbi voi cac thir nghiém khéa ndng chiu
4p sult trong méay ép dun Battenfeld 1-60-35-B & tdc do truc vit khoang 200
vong/phit, va cac didu kién nhu dugc liét ké trong bang 2. Bién dang nhiét d6 ¢

mdi ving than 1a 220/210/210/210/210°C.
Céc két qua cua cac thir nghiém dng dugce thé hién trong bang 2

Bang 1: Céac diéu kién polyme héa

Ex1
Tién polyme héa:
Nhiét ¢ [°C] 60
Ap suit [bar] 65
Chia thanh ting phan [% theo trong lugng] 2,3
Vong liap:
Nhiét 9 [°C] 95
Ap suit [bar] 65
H>/C3 [mol/kmol] 1050
nong d§ Cz [% mol] 2,6
Tdc d6 san xuat [kg/gid] 37
Chia thanh ting phin [% theo trong lugng] 48,7
MFR: [g/10 phut] 325
Ty trong [kg/m?] 970
Pha khi: S
Nhiét 6 [°C] 85
Ap suét [bar] 20
H>/C; [mol/kmol] 12,6
Cs/C2 [mol/kmol] 68
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ndng d6 Cz [% mol] 15
Tbc @6 san xuat [kg/gio] 38
Chia thanh tiung phan [% theo trong luong] 49
Ty trong [kg/m?] 949
Cac dic tinh ciaa che pham Ex. 1 CE2
Ty trong [kg/m3] 962 961
MFR;s [g/10 phut] 0,16 0,17
MFR3; [g/10 phut] 6,2 6,6
FRR21/5 39 39
Mw [kg/mol] 285 267
Mz [kg/mol] 1885 1705
MWD (Mw/Mn) 36 19
Eta (0,05 rad/gidy) [Pa‘s] 234000 282000
Eta (300 rad/gidy) [Pas] 1141 1265
SHI> 7210 109 72
SHIs/200 69 49
Etaz47 [kPa's] 868 870
Ham lugng Cs [% mol] 0,80
Mo6dun kéo [MPa] 1042 1300
D6 bén kéo [MPa] 28,4 37
Ung suét kéo & diém oin [MPa] 28,4 25
Do gian dai ¢ diém dut [%] 640 760

Bang 2: Céc dic tinh éng

Ex1

Ep din 6n

Ap suit néng chdy, 32mm [bar] 315

Nhiét @6 noéng chay, 32mm [°C] 200

Ap suit néng chay, 110mm [bar] 321

Nhiét d6 nong chay, 110mm [°C] 190

Thir nghiém dp suit

80°C, 5,5MPa [gid] 240

Dang hu hdng D

Dang hu hdng: D = Dang hu hong déo

B = Dang hu héng gion
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché phim polyetylen bao gdm,
nhya nén (A) bao gdm:

copolyme cua etylen va it nhat mt comonome dugc chon tir cac

alpha-olefin c6 tir ba ¢én mudi hai nguyén ti cacbon,

trong do etylen copolyme bao gbm thanh phén cé trong lugng phan tir
thip (A-1) va thanh phéan c6 trong lugng phan tir cao (A-2) vdi thanh phén ¢
trong luong phan tir thip (A-1) c6 trong lugng phén tir trung binh tinh theo trong
lwong thp hon thanh phin c6 trong lugng phan tir cao (A-2),

(B) cacbon den v6i lugng nim trong khoang tir 1,0 dén 10% theo

trong lugng dya trén tdng luong cla ché pham polyetylen, va
(C) céc chit phu gia bd sung tiiy chon khac ngoai cacbon den;

trong d6 nhua nén (A)"c'é ty trong nidm trong khoang tlr bang hoic 16n hon
943kg/m?® dén bing hodc nhé hon 957kg/m?, dugc x4c dinh theo bd tidu chudn
ISO 1183, va

ché phidm c6 téc d6 dong néng chady MFRs (190°C, 5kg) nim trong
khoang tir bdng hodc 16n hon 0,12 g/10 phut dén bing hodc nhé hon 0,20 g/10
phit, dugc xdc dinh theo b tiéu chudn ISO 1133, chi sb trwgt dinh moéng
SHI.7/210 ndm trong khoang tir bing hoic 16n hon 95 dén bing hoic nhé hon 130
va d6 nhét & tmg suét truot khong ddi 1a 747Pa, etaza7 nim trong khoang tir béng
ho#ic 16n hon 700kPas dén bing hodc nho hon 1200kPas.
2. Ché phém_ polyetylen theo diém 1, trong @6 thanh phén c6 trong lugng phén tir
thap (A-1) 14 etylen homopolyme.
3. Ché phim polyetylen theo diém bét ky trong sb cac diém 1 hodc 2, trong d6
thanh phdn c6 trong lugng phan tt thip (A-1) c6 tdc d6 dong néng chay MFR»
(190°C, 2,16kg) 1a ndm trong khoang tir 200g/10 phut dén 400g/10 phut, dugc
x4c dinh theo bd tiéu chudn ISO 1133. |
4. Ché phdm polyetylen theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6

thanh phin c6é trong lugng phén tir cao (A-2) la copolyme cua etylen va
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comonome dwgc chon tir cac alpha-olefin cé tir ba dén mudi hai nguyén tu

cacbon.

5. Ché phim polyetylen theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 ty
16 theo trong lugng ctia thanh phén cé trong luong phén tu thap (A-1) so véi
thanh phan c6 trong lwong phan tir cao (A-2) nim trong khoang tir 45:55 dén
55:45.

6. Ché phadm polyetylen theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong do
ché phim c6 téc d6 dong néng chay MFRz (190°C, 21,6kg) la nim trong
khoang tir 5,6g/10 phut dén 7,0g/10 phut, dugc x4c dinh theo b tiéu chuén ISO
1133.

7. Ché phim polyetylen theo diém bat ky trorig s6 cac diém néu trén, trong 46
ché phdm c6 ty trong nim trong khoang tir bang hodc 16n hon 953kg/m? dén
bing hodc nho hon 967kg/m?, dugc xac dinh theo bo tiéu chudn ISO 1183.

8. Ché phim polyetylen theo diém bAt ky trong sb cac diém néu trén, trong d6
ché phim c6 chi sé truot dinh méng SHIs200 nim trong khoang tlr bing hodc 16n
hon 50 dén bang hoic nho hon 100.

9. Ché phidm polyetylen theo didm bét ky trong sb6 cac diém néu trén, trong d6
ché phim c6 it nhat mot, tbt hon 1a ca hai dic tinh sau déy a) trong lugng phéan
t¢ trung binh tinh theo trong lugng, Mw; nim trong khoang tir 250 dén
360kg/mol, t&t hon nita 1a nim trong khoang tir 260 dén 340kg/mol, va/hodc b)
tri s6 Mz ndm trong khoang tir 1600 dén 2500kg/mol, t6t hon la nim trong
khoang tir 1700 dén 2200kg/mol, thim chi tdt hon nita 1a ndm trong khoang tir
1750 @én 2150kg/mol.

10. Ché pham polyetylen theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong d6
ché phim c6 sy phin bd trong lugng phan tir Mw/Mn, it nhét 1a 25, t6t hon 1a
nim trong khoang tir 30 dén 50, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 30 dén 45.
11. Ché phim polyetylen theo diém bit ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6
ché phém c¢6 m6dun kéo béng.-hoac nho hon 1250MPa, dugc xac dinh theo bd
tiéu chuén ISO 527-2:1993.
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12. Ché phadm polyetylen c6 thé thu dugc bing quy trinh nhiéu giai doan, quy

trinh nay bao gbém:

a) polyme hoda etylen véi sy c6 mit cla chit xtc tac Ziegler-Natta dé thu

dugc vat liéu trung gians
b) chuyén vat lidu trung gian vao 10 phan ung pha khi

(i) cép etylen va alpha-olefin comonome c6 tir 3 dén 12 nguyén tir cacbon

vao 10 phan tng pha khi
(ii) tiép tuc polyme héa vit liéu trung gian

dé thu duoc nhya nén (A) ma bao gdm vt liéu trung gian dwgc polyme
‘héa & bude a) va vat lieu dugc polyme hoa & bude b) ma cé trong lugng phén tir
trung binh tinh theo trong lugng cao hon 1a vat liéu trung gian ctia budce a), trong
d6 nhua nén (A) c6 ty trong ndm trong khoang bing hoic 16n hon 943kg/m? dén
bang hoic nhod hon 957kg/m?, duge x4c dinh theo bo tiéu chudn ISO 1183 ;

c) ép dun nhlja nén (A) trong su c6 mit cua cacbon den (B) véi lugng nim
trong khoang tr 1 dén 10% theo trong lwong dya trén luong ché phim
polyetylen, va (céc) chit phu gia bd sung tuy chon (C), thanh ché phim
polyetylen cé tdc @6 dong néng chay MFRs (190°C, 5kg) ndm trong khoang tir
bang hoic 16n hon 0,12 g/10 phut dén bing hoic nhé hon 0,20 g/10 phit, dugc
xac dinh theo bd ti€u chuén ISO 1133 (loai II), chi s truot dinh mong SHI2 7210
nim trong khoang tr bing hoic 16n hon 95 dén bang hodc nho hon 130 va do
nh6t & ung sudt trueot khong dbi 1a 747 Pa, etazar nim trong khoang tir bing hoic
16n hon 700 kPas dén bing hoic nhé hon 1200 kPas.

13. Vat dung bao gdm ché phim polyetylen theo diém bt ky trong sb cac diém

néu trén.

14. Vat dung theo diém 13 1a éng hodc doan ndi éng, tét hon 1a dng c6 do day

thanh it nhit 1a 60mm.
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