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(57) Sang ché @& cap dén ché pham polypropylen chira polypropylen di pha c6 két cu

nhwra nhiéu hinh thai va chét tao nhan. Quy trinh san xuét copolyme propylen di pha

(HECO) c6 trong ché pham nay va vat duc ap luc duoc 1am bang ché pham nay ciing duoc

dé xuat.



30005

Linh vwe ky thuit dwoc dé cip
Sang ché dé cap dén ché phdm polypropylen méi chira copolyme propylen
di pha c6 su phan bd nhiéu hinh thai ciia comonome trong pha nhua, quy trinh san

xudt no6 cling nhu viéc dung né trong céc vat duc 4p luc.

Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Cac copolyme propylen c6 thé duoc dung cho nhiéu ung dung. Vi du, céc
copolyme propylen duoc st dung trong linh vuc chiam séc tré em (ghé dit trén xe
hoi, xe ddy, xe tap di ctia tré em), dd choi va cac thing chtra d6 nang 13 nhitng san
phém ma d6 bén chiu va dip c6 mot vai tro quan trong khong chi & nhiét do trong
phong ma ca & nhiét do thip hon. Ngoai ra, tinh d& xtr Iy ciing nhu do cung cia
cac copolyme propylen ndy ciing 1a mot vin dé quan trong. Didu dang tiéc 13, cac
tinh nay ludn phat trién theo chidu huéng trai ngugc nhau, tirc 1a viée cai thién

mot tinh chét sé phai tra gia bang su suy giam cac tinh chit khéc.

Ban chét k§ thuit ciia sing ché

Do viy, muc dich ctia sang ché 1a dé xuit vat liéu polyme dung dé dac ap
luc, c6 céc tac tinh chét co hoc dic biét ¢6 lgi va ngoai ra con cd céc tinh chét d&
gia cong dé san xuét cac vat dac ap luec.

Phét hién cda sang ché 1a cic muc dich ndy dat dugc nho ché phém
propylen c6 tc dd dong néng chay twong dbi cao, trong d6 copolyme propylen
nay cé su phan bd nhiéu hinh thai ciia comonome trong pha nhua.

D;) do, sang ché dé xuét ché phdm polypropylen bao gdm, t&t hon 13 gdm:
(a) it nhét 70% khéi lugng, tinh theo téng khdi luong ctia ché phdm polypropylen,
1a copolyme propylen di pha (HECO) chira:

- chit nén (M) 1 polypropylen (PP) va
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- copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) phén tan trong chét nén (M)
nay, copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) nay chua:
. phén copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhit (EC1) va
. phén copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2),
trong d6 copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC) 1a phén tan trong xylen lanh
(XCS) cua copolyme propylen di pha (HECO),
trong do:
(al) copolyme propylen di pha (HECO) c6 téc d6 dong néng chay MFR, (230°C)
do dugc theo tiéu chuan ISO 1133 nim trong khoang tir 3,0 dén 9,0g/10 phut,
(a2) copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) ¢6 d6 nhét thuc (IV) do dugc theo
tiéu chuan ISO 1628-1 (& 135°C trong decalin) nim trong khodng tir 2,80 dén
4,80dl/g va lugng comonome nam trong khoang tir 38,0 dén 58,0%mol,
trong do:
(a3) copolyme propylen di pha (HECO) théa mén bat dang thuc (I):

C(ECLY _ 1

~

C(EC) ()
trong do:
C(EC1) 1a lugng etylen [theo %mol] ciia phan copolyme etylen-propylen
thé dan hoi thir nhit (EC1); va
C(EC) 1a lugng etylen [theo %mol] ctia copolyme etylen-propylen thé dan
hdi (EC);
b) it nhat 1ppm 1a chét tao nhan, t6t hon 1a chét tao nhan polyme;
¢) 0,5 t6i 2,0% khdi lugng, tinh theo tdng khdi lugng ctia ché phdm polypropylen,
13 chit don vé co; va |
(d) 0,02 t6i 5,0% khéi luong, tinh theo tdng khdi lugng cia ché phim
polypropylen, 14 c4c chit phu gia khac v6i chit don v co va chit tao nhan
va copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC) 1a phan tan trong xylen lanh (XCS)
duy nhét c6 mat trong ché pham polypropylen nay.

M0 ta chi tiét sang ché
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Do d6, copolyme propylen di pha (HECO) theo sang ché ¢6 nhiéu hinh
thai, tt hon 13 hai hinh thai, vé su phan b6 comonome ctia pha phan tén (cta
copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC)). Luong comonome clia ca phin
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhat (EC1) 14n phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thtr hai (EC2) ¢6 thé duoc do hoic phin copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thtr nhat (EC1) va hdn hop gdm phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thir nh4t (EC1) va phan copolyme etylen-propylen thé dan
héi thir hai (EC2) c6 thé dugc do va phin copolyme etylen-propylen thir hai (EC2)
dugc tinh. Viéc tinh lugng comonome 1a nhu dugc néu & dudi trong phén "Vidu
thuc hién sang ché”.

Trong phin mod ta cia sang ché, cac thuat ngir “copolyme etylen-propylen
thé dan hoi (EC)”, “phén tan trong xylen lanh (XCS) cia copolyme propylen di
pha”, “pha phéan tdn” va “nhua etylen-propylen” c6 nghia nhu nhau, tirc 1a ching
¢6 thé duoc dung hoan dbi cho nhau.

Tt hon 13, ché phdm polypropylen nay c6 it nhat 70% khébi lugng
copolyme propylen di pha (HECO), tt hon nita 14 it nhat 85% khéi lugng
copolyme prbopylen di pha (HECO), con tbt hon nita 14 it nhit 90% khéi lugng
copolyme propylen di pha (HECO) va t6t nhét 1a it nhat 95% khéi luong
copolyme propylen di pha (HECO).

Ngoai copolyme propylen di pha (HECO), ché phim polypropylen nay c6
thé con chira (cac) thanh phan polyme khac. Theo mot phuong 4n dugc dic biét
ru tién, copolyme propylen di pha (HECO) 1a thanh phin duy nhit c6 mit trong
ché phim polypropylen nay. Can hiéu ring chit tao nhan, chit don v6 co tiy y va
céc chét phu gia tily ¥ khac & du6i dang mot chu liéu chtra chit mang polyme c6
thé dugc bd sung vao ché phim polypropylen nay. Tuy nhién, (cic) chit mang
polyme tity ¥ ctia (cac) chii liéu bat ky gém chét tao nhan chit don vo co tiy y
hodc, mot cach twong tmg, chat phu gia tily y 1 duoc tinh theo téng luong (nhu
dugc x4c dinh trong phén mo ta) cla cac chét tao nhan, chit don vé co tuy v hodc,
mot cich tuong ung, (cac) chdt dén khac tiy ¥ c6 mit trong ché phim

polypropylen nay.
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Tét hon, néu ché phim polypropylen nay c6:

- nhiét d6 néng chay Tm nam trong khoang tir 162 dén 170°C, t&t hon nita 13 ndm
trong khoang tir 164 dén 168°C, xac dinh duoc bang phuong phap do nhiét luong
quét vi sai (DSC) theo tiéu chudn ISO 11357/part 3/method C2;

va/hoic, tot hon 13 va

- nhiét d§ két tinh Tc nam trong khoang tir 128 dén 135°C, tét hon nita 12 ndm
trong khoang tlr 129 dén 133°C, duoc xac dinh bang phwong phép do nhiét luong
quét vi sai (DSC) theo tiéu chudn ISO 11357/part 3/method C2.

Copolyme propylen di pha (HECO) ctia ché pham polypropylen theo séng
ché dugc tao nhén bing chit tao nhén (b) (dudi ddy con duoc goi la “chit tao
nhan”).

Tét hon 14 viéc tao nhén cia copolyme propylen di pha (HECO) dat dugc
nh¢ viée sir dung chét tao nhan polyme. Do vay, t6t hon 14, chit tao nhan 1a chét
tao nhan polyme. Con t&t hon nita 13 chét tao nhan polyme 14 chét tao nhan anpha,
t6t hon nita 13 chét tao nhan anpha polyme, vi dy, polyme vinylxycloalkan va/hoac
polyme vinylalkan.

Chét tao nh4n polyme nay c6 thé dugc dua vao ché phim nay bing cich
tron hodc trong quy trinh tring hgp copolyme propylen di pha (HECO), tét hon 13,
chit tao nhan polyme dugc dua vao ché phdm nay bing cach tién tring hop chét
xtc tac thuong duge ding st dung dé didu ché mot phan hodc toan bd copolyme
propylen di pha (HECO).

Tét hon 13, copolyme propylen di pha (HECO) gbm:

- chat nén (M) 1 polypropylen (PP)

- copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) dugc phan tan trong chit nén (M)
nay; va

- chét tao nhan (b), t6t hon 12 chét tao nhan polyme, nhu dugc xac dinh chi tiét &
dudi.

Tét hon 13, téc d6 dong néng chay cudi cua copolyme propylen di pha
(HECO) dugc diéu chinh trong quy trinh tring hop. Do do, copolyme propylen di
pha dugc tao ra trong thiét bi phan tng (HECO) c6 toc dd dong néng chay nhu
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dugc x4c dinh trong phin mé ta hodc trong Yéu cu bao hd. “Copolyme propylen
di pha dugc tao ra trong thiét bi phan timg (HECO)” dugc ding trong phan md ta
chi viéc téc d6 dong néng chay cia copolyme propylen di pha (HECO) khéng bién
d6i cho muc dich sau xtt ly. Do d6, theo mét phuong an dugc uu tién copolyme
propylen di pha (HECO) thudc loai khong giam nhét, cu thé 1a khéng dugc lam
khong gidm nhét bang cach st dung peroxit. Do do, téc do dong néng chay khong
tang béi viéc cit ngin chidu dai mach cia copolyme propylen di pha (HECO) c6
trong ché pham polypropylen theo sdng ché bang cach str dung peroxit. Do vay, s&
t6t hon, néu copolyme propylen di pha (HECO) (va do viy ciing 1a ché phim
polypropylen) khong chira peroxit bt ky va/hodc san phdm phén hity cia no.

Diéu ngac nhién da thiy 1a su két hop cia tbc d6 dong néng chay, tinh da
hinh thai, nhu hai hinh thai, vé su phan bd comonome cia pha phén tan va su cé
mit ctia chit tao nhan cho phép ché phdm polypropylen c6 tinh chit chéng va dap
cao mot cich dang ngac nhién (nhu duoc biéu hién bing d6 bén chiu va dap cit
khic Charpy) ma khong 1am mét di do cimg cta n6. Hon nita, su két hop céc tinh
ndy cho phép c6 dugc tinh dé gia cong c6 loi cho thanh ché phim polypropylen rat
duge ky vong cho viéc gia cong ché phdm polypropylen thanh cac vat duc ap luc,
cu thé 1a dd chay my man va nhiét do két tinh cao mot cach dang ngac nhién ma
chung 1a cac dic tinh cho phép cai thién mét cach dang ké thoi gian chu trinh céc
vat duc ap luc trong quy trinh dac ap luc.

Tét hon 13, ché phim polypropylen va/hodc copolyme propylen di pha
(HECO), t6t hon 14 ca hai déu c¢6 tbc d6 dong noéng chay MFR, (230°C) do dugc
theo tiéu chuan ISO 1133 nam trong khoang tir 3,5 dén 8,0g/10 phut, tét hon nira
12 nim trong khoang tir 4,0 dén 8,0g/ 10phut.

Copolyme propylen di pha (HECO) theo sang ché, ngoai propylen, con
chira cac comonome. Tt hon 13, ngoai propylen, copolyme propylen nady con chira
etylen va/hodc C4 jpanpha-olefin. Do do, thuit ngit “copolyme propylen” theo sang
ché dugc hiéu 13 polypropylen bao gdm, tét hon 1a gbm, cac don vi c6 ngudn gbc
tur:

(a) propylen
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va
(b) etylen va/hoic C,.jpanpha-olefin, tot hon 13 etylen.

Do viy, copolyme propylen di pha (HECO) theo sang ché chira cac
monome c6 thé tring hop dugc véi propylen, vi du, cic comonome nhu etylen
va/hodc Cyqpanpha-olefin, cu thé 1a etylen va/hodc C,ganpha-olefin, vi du, 1-
buten va/hoic 1-hexen. Tét hon 13 copolyme propylen di pha (HECO) theo sing
ché bao gdm, dic biét 1a gdm, cic monome c6 thé tring hop dugc véi propylen
duogc chon tir nhém bao gém etylen, 1-buten va 1-hexen. Pic bié€t hon, copolyme
propylen theo sang ché, ngoai propylen, con chira cac don vi c6 ngudn gbe tir
etylen va/hodc 1-buten. Theo mot phuong an déc biét, copolyme propylen di pha
(HECO) theo sang ché, ngoai propylen, chi chira cac don vi c6 ngudn gde tir
etylen.

Theo dinh nghia, phan tan trong xylen lanh (XCS) ciia copolyme propylen
di pha (HECO) theo sang ché duoc xem la copolyme etylen-propylen thé dan hdi
(EC). Do dé, viéc trich d4n trong phdn mé ta nay déi voi luong etylen va/hoic do
nhét thue ctia copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC) duogc hiéu 1a dé chi mot
cach twong tng t6i luong etylen va do nhét thuc cta phén tan trong xylen lanh
(XCS) cua copolyme propylen di pha (HECO).

Nhu d3 néu trén, phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1) va phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thr hai (EC2) c6 trong
copolyme etylen-propyl'en thé dan hdi (EC) bao gdm cic comonome etylen, tdt
hon 13, trong phan copolyme etylen-propylen thé dan héi thir nhat (EC1) va trong
phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi tht hai (EC2), etylen 1a comonome
duy nhét, t6t hon nira 13, etylen 1a comonome duy nhét trong copolyme etylen-
propylen thé dan hdi (EC).

Dic biét dugc uu tién, néu copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) gdm
phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhit (EC1) va phin copolyme
etylen-propylen thé dan hdi thi hai (EC2), trong d6 phin copolyme etylen-
propylen thé din hdi thir nhit (EC1) va phin copolyme etylen-propylen thé dan
héi thi hai (EC2) chi gdm propylen va etylen.
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Tt hon, néu chit nén (M) 1a polypropylen (PP) ma né gébm propylen va,
tuy y, cac don vi monome nhu etylen va/hodc C,_j,anpha-olefin, t6t hon nita 1a cac
don vi monome etylen, con t6t hon nira 1a chit nén (M) 1a polypropylen (PP) ma
né 13 mdt homopolyme propylen. Chit nén (M) dugc nhic dén & day 1a
polypropylen (PP). Do viy, theo mdt phuong 4n duogc wu tién, chit nén (M) 1a
homopolyme propylen (H-PP).

Polypropylen (PP), nhu homopolyme propylen (H-PP), c6 thé duoc san
xut trong nhiéu thiét bi phan tmg khac nhau va do vy né c6 thé bao gbm it nhit
hai phén, t6t hon nita 12 gdm hai phan, vi du, phan polypropylen tht nhat (PP1),
t6t hon 1a phan polypropylen thir nh4t (PP1) nay 14 phdn homopolyme propylen |
thr nhat (H-PP1), va phin polypropylen thir hai (PP2), t5t hon 1 phén
polypropylen thi hai (PP2) nay 1a phin homopolyme propylen thir hai (H-PP2).
Theo mdt phuong 4n duogc wu tién, hai phan nay c6 cing lugng comonome va
cing tdc d6 dong nong chay MFR, (230°C).

Ngoai ra, diéu duge danh gia cao 1a tét hon, néu copolyme propylen di pha
(HECO) c6 lwong comonome nam trong khoang rat dic trung. Theo d6, diéu dugc
doi hoi 14 lwong comonome, t6t hon 13 luong etylen, ciia copolyme propylen niam
trong khoang tir 15,0 dén 25,0%mbl, t6t hon 14 nam trong khoang tir 16,0 dén
23,0%mol va tét nhét 12 ndm trong khoang tir 17,0 dén 22,0%mol.

Nhu d3 néu trén, copolyme propylen di pha (HECO) theo sang ché ¢6 nhiéu
hinh thai, tt hon 14 hai hinh thai, vé luqng etylen copolyme etylen-propylen thé
dan hoi (EC), do su c6 mit ciia cic phin copolyme etylen-propylen thé dan hoi
(EC1) va (EC2) c6 chira cac lugng khac nhau cua etylen. Pugc wu ti€n hon nira la
copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC) thudc loai hai hinh thai v& luong
etylen. Do vay, tot hon 13, copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) cia
copolyme propylen di pha (HECO) gdm cac phin copolyme etylen-propylen thé
dan hoéi (EC1) va (EC2). Theo mdt phuong 4n dugc uu tién, copolyme etylen-
propylen thé dan hdi (EC) chi gdm duy nhét phin tan trong xylen lanh (XCS) c6

mit trong ché phim polypropylen. Do vdy, theo mét phuong 4n dugc wu tién, phin
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tan trong xylen ciia ché phdm polypropylen va cia copolyme propylen di pha
(HECO) 1a nhu nhau.

Do d6, s& tot hon néu téng luong etylen ciia copolyme etylen-propylen thé
dan hdi (EC) 1a khac vé6i luong etylen ctia phan copolyme etylen-propylen thé dan
hdi tht nhét (EC1). Tham chi t6t hon nira 13 téng luong etylen [theo %mol] cua
copolyme etylen-propylen (EC) 16n hon luong etylen [theo %mol] ciia phan
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thi nhat (EC1). Do d6, copolyme propylen

di pha (HECO) théa mén bét dang thirc (I):

€(EC1)
- < 1,0
C(EC) (I)

trong do:
C(EC1) 1a luong etylen [theo %mol] ctia phan copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thi nhit (EC1); va
C(EC) 1a lugng etylen [theo %mol] ctia copolyme etylen-propylen thé dan hdi
(EC)

Luong etylen ctia phin copolyme etylen-propylen thé dan héi thir nhét
(EC1) c6 thé xac dinh dugc mot cach d& dang trong quy trinh san xuét. Trong
truong hop trén co hoc, thudng 1a cac tinh chét ciia polyme cdu thanh copolyme
etylen-propylen thé dan hdi th nhit (EC1) trong ché phim duoc xac dinh. Trong
truomg hop tron trong thiét bi phan tmg, tirc 13, trong d6 cac phan riéng ré& (c6 thé
chtra chit nén) duoc tao ra trong céac thiét bi phan tng ndi tiép nhau, cac tinh chat
clia polyme thu dugc sau khi tao ra phin copolyme etylen-propylen thé dan hoi thr
nhét (EC1) dugc xac dinh. Viéc vay c6 thé dé dang dat duoc bang cach tach riéng
phén polyme cho viéc phan tich trudc khi cip vao cong doan tiép sau. Theo dinh
nghia, trong trudng hop tron trong thiét bi phan {mg, phin copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thir nhat (EC1) 1 phan tan trong xylen lanh (XCS) sau khi da
tao ra chit nén va phan thé dan hdi tha nhit cia copolyme propylen di pha
(HECO). Do d6, phn tan trong xylen lanh (XCS) ctia hdn hop goém chit nén va
phén thé dan hdi thtr nhét dugc xem 14 phin copolyme etylen-propylen thé dan héi
thtr nhat (EC1). Do d6 céc tinh chét, vi du, luong etylen va do nhét thuc, ciia phan
tan trong xylen lanh (XCS) ctia hdn hop gém chét nén (M) va phan thé dan hdi thir

-0



30005

nhit ctia copolyme propylen di pha (HECO) dugc xem 13 céc tinh chét cta phan
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhat (EC1).

Vén d& néu trén duoc ap dung tuong tu cho copolyme etylen-propylen thé
dan hdi thtr hai (EC2). Do d6, trong truong hop tron co hoc, thudng 13 cac tinh
chit ctia polyme cdu thanh copolyme etylen-propylen thé dan hoi thtr hai (EC2)
trong ché phdm dugc x4c dinh. Trong trudng hop tron trong thiét bi phan tmg, cac
tinh chét cta polyme thu duoc trudc va sau khi tao ra phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thi hai (EC2) duge xac dinh va cic tinh chit, nhu luong
etylen hodc do nhot thuc, duge tinh. Pé chinh x4c hon, cac tinh chét, vi du, lugng
etylen va d6 nhét thuc, cta phan tan trong xylen lanh (XCS) ctia hdn hop polyme
thu dugc trude va sau khi tao ra phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir
hai (EC2) dugc x4c dinh va sau d6 cac tinh chét, nhu luong etylen va d6 nhét
thue, ctia phén copolyme etylen-propylen thé dan héi thir hai (EC2) duorc tinh.

Viéc tinh lugng comonome va viéc tinh do nhét thuc duge néu trong phén
“Vi du thuc hién séng ché”.

Tét hon 13, phan copolyme etylen-propylen thé dan héi thir nhat (EC1) c6
lugng comonome nam trong khoang tir 30,0 dén 50,0%mol, tot hon nira 13, ndm
trong khoang tir 35,0 dén 48,0%mol va tét nhat 13 ndm trong khoang tir 37,0 dén
45,0%mol.

Tét hon, néu phin éopolyme etylen-propylen thé dan hdi thr hai (EC2) c6
lugng comonome nam trong khoang tir 42,0 dén 60,0%mol, t6t hon nita 1 ndm
trong khoang tir 47,0 dén 60,0%mol va t&t nhit 12 ndm trong khoang tir 50,0 dén
58,0%mol.

T6t hon, néu copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) c6 luong
comonome nam trong khoang tir ndm trong khoang tir 38,0 dén 58,0%mol, t&t hon
nita 12 nm trong khoéng tir 42,0 dén 50,0%mol va t6t nhit 12 ndm trong khoang tir
45,0 dén 50,0%mol.

Nhu d3 néu trén, s& tét hon néu tong luong etylen ctia copolyme etylen-
propylen thé dan hdi (EC) 1a khac v6i lugng etylen ctia phin copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thtr nhit (EC1). Do véy, thuong va tot hon 13, lwgng etylen

-10-
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clia phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhit (EC1) la khéc v6i lugng
etylen clia phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi tha hai (EC2), dac biét 1a
trong trudng hop copolyme etylen-propylen thé dan hoi (EC) gdm c4c phin
copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC1) va (EC2).

T6t hon 13, bét ding thirc Ia, t&t hon nita 13 bt ding thirc Ib, tham chi tt
hon nira 12 bat déng thire (Ic) dudi dy, duge thoa man:

CEECL) - 0,90
c(EC) (Ia)
C(EC1}
< (0,85
c(5C) (Ib)

0,50 « SEC) 085
C(EC) (Ic)

trong do:

C(ECT1) 1a lugng etylen [theo %mol] clia phan copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thir nhit (EC1); va

C(EC) la lugng etylen [theo %mol] ctia copolyme etylen-propylen thé dan hoi
(EC).

Theo mdt phwong 4n duge wu tién khac, tong lugng etylen [theo %mol] cua
phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2) 16n hon luong etylen
[theo %mol] ciia phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhat (EC1). Do
vdy, s& tot hon néu copolyme propylen thoa man bét déng thirc (1), tét hon nita 1a
bat dang thirc (I1a), con t6t hon nita 12 bt ding thtrc (IIb), thdm chi tét hon nita 1a
bit déng thirc (Tlc), |
C(EC2) - C(EC1) > 4,0%mol (II)
25,0%mol > C(EC2) - C(EC1) > 4,0%mol (ITa)
20,0%mol > C(EC2) - C(EC1) > 7,0%mol (IIb)
18%mol > C(EC2) - C(EC1) > 10,0%mol (Ic)
trong do:

C(EC1) 1a lugng etylen [theo %mol] clia phan copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thir nhéat (EC1); va

C(EC2) 1 luong etylen [theo %mol] clia phan copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thir hai (EC2).
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Theo mot phuong 4n duge uu tién cu thé, copolyme etylen-propylen thé
dan hdi (EC) 1a phén tan trong xylen lanh (XCS) duy nht c6 mat trong ché phim
polypropylen va gdm cac phan copolyme etylen—propylen thé dan hdi (EC1) va
(EC2) trong d6 t6t hon néu phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhit
(EC1) c6 hrong comonome nim trong khoang tir 37,5 dén 42,5%mol va phin
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thi hai (EC2) c¢6 lugng comonome nim
trong khoang tir 50,0 dén 58,0%mol.

Tét hon 13, copolyme propylen di pha (HECO) théa mén bét déang thirc (III):

IV(EC) :
- 1,00
IV{EC1) (I11)

trong do:

IV(EC1) 1a @6 nhét thuc (IV) duoc do theo tidu chudn ISO 1628-1 (¢ 135°C trong
decalin) [theo dl/g] ciia phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi the nhét
(EC1); va

IV(EC) 1a d% nhét thuc (IV) duge do theo tiéu chuan ISO 1628-1 (& 135°C trong
decalin) [theo dl/g] cia copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC).

Nhu da néu trén vé luong etylen, d6 nhét thuc cia cac phan riéng ré ciing c6
thé xac dinh dugc mét cach dé dang trong quy trinh san xuit. Tham khao céc tai
lidu trich din khi x4c dinh copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC), copolyme
etylen-propylen thé dan hdi thir nhit (EC1) va copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thtr hai (EC2).

Tét hon 13, phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét (EC1) ¢6
do nhét thuc (IV) do duge theo tiéu chuin ISO 1628-1 (¢ 135°C trong decalin)
nam trong khoang tir 3,00 dén 5,00dl/g, t6t hon nira 13 ndm trong khoang tir 3,00
dén 4,70dV/ g, con t5t hon nira 1a nim trong khoang tir 3,00 dén 4,50dl/g va tham
chi t&t hon nita 12 ndm trong khoang tir 3,80 dén 4,40dl/g.

Tét hon, néu phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2) ¢6
do nhét thue (IV) do dugce theo tiéu chudn ISO 1628-1 (¢ 135°C trong decalin)
nam trong khoang tir 2,80 dén 4,80dl/g, t8t hon nita 12 nim trong khoang tir 3,40
dén 4,40dl/g va dic biét tdt 13 nim trong khoang tir 3,60 dén 4,20dV/g.
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Tét hon, néu copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) c6 dd nhét thuc
(IV) do dugc theo tiéu chudn ISO 1628-1 (¢ 135°C trong decalin) nim trong
khoang tir 2,70 dén 4,70dl/g, t6t hon nita 12 nam trong khoang tir 3,00 dén 4,70dl/g
va dic biét t6t 1a nim trong khoang tir 3,60 dén 4,20d/g.

Tét hon 13, trong copolyme propylen di pha (HECO):

(a) ty 18 khéi luong giira polypropylen (PP) va copolyme etylen-propylen thé dan
héi (EC) [(PP)/(EC)] nam trong khoang tir 85/15 dén 60/40, t6t hon nita 12 nim
trong khoang tir 80/20 dén 70/30;
va/hodc, tot hon 1a va,
(b) ty 1& khéi luong cta phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi tha nhét
(EC1) va phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2) [(EC1)/(EC2)]
nam trong khoang tir 70/30 dén 30/70, t6t hon nira 13 ndm trong khoang tir 70/30
dén 50/50.

Tét hon 13, trong copolyme propylen di pha (HECO), polypropylen (PP)
(a) 1a homopolyme propylen (H-PP);
va/hoic, tot hon 1a va |
(b) c6 tdc d6 dong néng chay MFR, (230°C) do duogce theo tiéu chuidn ISO 1133
nam trong khoang tir 15,0 dén 35,0g/10 phut, t6t hon nira 1a ndm trong khoang tir
18,0 dén 35,0g/10 phut, thdm chi tét hon nita 13 ndm trong khoang tir 18,0 dén
33,0g/10pht.

Thuit ngit “homopolyme propylen” dugc ding trong sang ché nay chi
polypropylen gdm chii yéu 14 cac don vi propylen, ttc 13, v6i luong 16m hon 99,7%
khéi lugng, con tét hon nita 13 it nhit 99,8% khéi lugng. Theo mot phuong an
dugc wu tién, chi phat hién dwoc duy nhét cic propylen trong homopolyme
propylen. Lugng comonome c6 thé duge xac dinh duge bang phép quang phd °C
NMR, nhu duge mo ta & dudi trong phén vi du thuc hién sang ché.

Tét hon, néu ché phim polypropylen co:
(a) it nhat 70% khéi luong, tinh theo téng khéi lugng ctia ché phdm polypropylen,
1a copolyme propylen di pha (HECO);
(b) it nhét 1 ppm chét tao nhén, t6t hon 14 it nhit 1 ppm chét tao nhan polyme;
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(c) 0,5 t6i 2,0% khéi Iwong, tinh theo tdng khéi luong cia ché phdm polypropylen,
1a chét don vo co; va

(d) 0,02 t6i 5,0% khéi lwgng, tinh theo tong khdi lrong ctia ché phdm
polypropylen, 14 cac chit phu gia khac v6i chit dén vo co va chét tao nhan .

Tét hon, néu chit dén v co ¢6 mit véi luong nim trong khoang tir 0,7 dén
1,5% khéi lugng, t6t hon nita 14 véi lugng ndm trong khoang tir 0,8 dén 1,3% khéi
luong va tot nhat 13 v6i luong nim trong khoang tir 0,9 dén 1,2% khéi luong tinh
theo khdi lugng ché phim polypropylen.

Tét hon, néu chat don vd co duge chon trong sb mica, volastonit, kaolinit,
smectit, canxi cacbonat, montmorillonit, bdt talc, phyllosilicat hoic hon hop cia
ching. Chit dén v6 co dugc uu tién nhét 1a bét talc.

Nhim muc dich cia sang ché, cac hop chét néu trén, cu thé 1a cht don vo co
va céac chét phu gia khac véi chit don vo co, khong dugc xem 1a chét tao nhan.

Tt hon, néu ché phim polypropylen nay cé:

(a) d6 bén chiu va dap cit khic Charpy (NIS) do dugc theo tiéu chuin ISO 179
leA at +23°C nam trong khoang tir 40 dén 70 kJ/m?, t6t hon nita 12 ndm trong
khoang tir 43 dn 65kJ/m?, con tdt hon nita 1 nim trong khoang tir 45 dén
65kJ/m’, tét hon nita 1a nim trong khoang tir 50 dén 65kJ/m? tét nhét 13 nim
trong khoang tir 52 dén 62 kJ/m?,

va/hodc, tt hon 14 va

(b) d6 bén chiu va ddp cét khic Charpy (NIS) do dugc theo tiéu chun ISO 179
leA & -20°C it nhét 13 6,0 kJ/m?, tbt hon nira 13 nim trong khoéang tir 7,0kJ/m? dén
15 kJ/m?, con tét hon nita 13 ndm trong khoang tir 7,0kJ/m2 dén 15 kJ/m? va tdt
nhét 14 nim trong khoang tir 8,0kJ/m? dén 15kJ/m?,

va/hoic, tbt hon 1a va

(c) mo6 dun kéo do dugc & 23°C theo tiéu chuin ISO 527-1 (tbc do dau kéo
Imm/phtit) it nhit 13 950MPa. Théng thudng, md dun kéo s& khong 16n hon
2000MPa. Tét hon 13, md dun kéo do dugc & 23°C theo tiéu chudn ISO 527-1 (tbe
do diu kéo 1mm/phiit) ndm trong khoang tir 970 dén 1300MPa, tét hon nita 1a
nam trong khoang tir 990 dén 1250MPa.
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Ngoai chét tao nhan, ma tét hon néu né 13 chit tao nhan polyme, t5t hon
nita 13 chit tao nhan anpha, va chit don vo co tiy ¥, ché pham polypropylen theo
sang ché co6 thé chira, t6t hon 13 c6 t6i 5,0% khdi lugng 1a cac chat phu gia (khac
v&i chat don vo co va chét tao nhan), nhu céc chét chéng oxy hoa, chét téy axit,
chét 1am én dinh UV, cling nhu céc chit bb trg gia cong, nhu chét 1am tron va chét
chéng vén cuc. Tét hon 13, luong chét phu gia (khong bao gém chét tao nhan va
v0 co chét don) nhé hon 3,0% khoi lugng, nhu nhé hon 1,0% khéi lugng tinh theo
khéi lugng ché phdm polypropylen. Néu c6 mit, (cac) chét phu gia(gidy) c6 mat
v6i luong it nhat 0,02% khéi luong tinh theo khdi lugng ché pham polypropylen.

Tét hon, néu ché phdm polypropylen chira chét tao nhan polyme, t6t hon
nira 13 chét tao nhan anpha. Pugc uu tién hon nita 12 ché phdm polypropylen nay
khong c6 cht tao nhén beta. Tét hon, néu chét tao nhan anpha dugc chon tir nhém
bao gom:
(i) cac mubi cla cac axit monocarboxylic va axit polycarboxylic, vi du, natri
benzoat hodc nhom tert-butylbenzoat, va |
(i) dibenzylidensorbitol (vi dy, 1,3:2,4-dibenzylidensorbitol) va cac dan xut
dibenzylidensorbitol da dugc thé biang C;-Cs-alkyl, nhu
metyldibenzylidensorbitol, etyldibenzylidensorbitol hodc
dimetyldibenzylidensorbitol (vi du, 1,3:2,4-di(metylbenzyliden) sorbitol), hodc céac
dan xudt nonitol da dugc thé, nhu 1,2,3,-trideoxy-4,6:5,7-bis-O-[(4-
propylphenyl)metylen]-nonitol, va
(iii) cdc mubi clia cac dieste cia axit phosphoric, vi du, natri 2,2'-metylenbis (4, 6,-
di-tert-butylphenyl) phosphat hodc nhom-hydroxy-bis[2,2'-metylen-bis(4,6-di-t-
butylphenyl)phosphat], va
(iv) polyme vinylxycloalkan va polyme vinylalkan (nhu duge mo ta chi tiét &
dudi), va
(v) hon hop ciia chung.

N6i chung, cic chét phu gia ndy 14 ¢6 ban sin va da duge md ta, vi du,

trong tai li€u: "Plastic Additives Handbook", 5th edition, 2001 ctia Hans Zweifel.
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Nhu dd néu trén, tot hon, néu chét tao nhan 1a chét tao nhan polyme, tdt
hon nita 12 chét tao nhan anpha, vi du, chét tao nhan anpha polyme.

Tét hon, néu chét tao nhan anpha ctia ché phim polypropylen ti da 1a
5,0% khéi lugng. Theo mét phuwong 4n duge wu tién, ché phdm polypropylen
khong cé qua 3000ppm, t6t hon nita 13 tir 1 t6i 2000ppm 14 chit tao nhan anpha,
cu thé 12 dugc chon tir nhém bao g@)m dibenzylidensorbitol (vi dy, 1,3:2,4-
dibenzyliden sorbitol), din xuét dibenzylidensorbitol, t6t hon 14
dimetyldibenzylidensorbitol (vi du, 1,3:2,4-di(metylbenzyliden) sorbitol), hoac cac
dan xuét nonitol da dugc thé, nhu 1,2,3,-trideoxy-4,6:5,7-bis-O-[(4-
propylphenyl)metylen]-nonitol, polyme vinylxycloalkan, polyme vinylalkan, va
hdn hop ctia ching.

Theo mét phuong an duoc uu tién, ché phdm polypropylen chira
vinylxycloalkan, nhu vinylxyclohexan (VCH), polyme va/hodc polyme vinylalkan,
1a chét tao nhan aﬁpha ¢6 thé duge uu tién. Theo phuong an nay, t6t hon néu ché
pham polypropylen chira vinylxycloalkan, nhur vinylxyclohexan (VCH), polyme
va/hodc polyme vinylalkan, tét hon 13, vinylxyclohexan (VCH).

Chét tao nhan c6 thé dugc dua vao ché pham & duédi dang chu liéu. Mot sb
chéit tao nhan anpha, cu thé 1a nhu duge xac dinh theo sang ché, cling co thé duoc
dua vao ché phdm theo phuong phéﬁ BNT dugc mo ta & dudi.

Chét tao nhan anpha co thé duoc dua vao ché phém polypropylen, vi du,
trong quy trinh tring hop copolyme propylen di pha (HECO) hoic ¢6 thé dugc
dua vao ché phdm polypropylen dué6i dang chit liéu (MB) cing v6i, vi du, polyme
lam chit mang.

Trong trudng hop chét tao nhan dugc dua vao ché phdm polypropylen dudi
dang chu liéu (MB), thi tt hon, néu chat tao nhén 1a chit tao nhin polyme, ma n6
t6t hon nita 1a chét tao nhan anpha, t5t nhét 13 vinylxycloalkan, nhu
vinylxyclohexan (VCH), polyme va/hoic polyme vinylalkan, t6t hon 13,
vinylxyclohexan (VCH), nhu dugc x4c dinh trong phin mb ta va tét hon 13 c6 mit
v6i lugng khong 16n hon 500ppm, t6t hon nira 12 ndm trong khoéng tir 1 dén

200ppm,vve‘1 con tét hon nira 13 nim trong khoang tir 5 &én 100ppm, tinh theo khéi
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luong ctia chu liéu (100% khéi lugng). Theo phuong 4n nay, tot hon nita 13, chi
liéu néu trén c6 mat véi lugng khong 16n hon 10,0% khéi lugng, t8t hon nira 12
khéng 16n hon 5,0% khéi luong va tét nhat 13 khong 16n hon 3,5% khdi lugng, véi
lu(_mg dugc wu tién cta chu liéu 13 ndm trong khoang tir 1,5 dén 3,5% khéi luong,
tinh theo téng luong ché phdm polypropylen. Tét nhit 14 chii liéu (MB) nay bao
g6m, t6t hon 14 gdm homopolyme hodc copolyme, t6t hon 1a homopolyme, ctia
propylen ma né dugc tao nhan theo phuong phap BNT nhu duge mo ta & duéi.

S& t6t hon, néu chit tao nhan dugc dua vao ché phdm polypropylen trong
quy trinh tring hop copolyme propylen di pha (HECO). Tét hon, néu chét tao
nhan dugc dua vao copolyme propylen di pha (HECO) bing cach diu tién tring
hop hop chét vinyl da néu trén, tot hon 13, vinylxycloalkan, nhu duogc x4c dinh
trong phan mé t4, voi sy c¢6 mit ciia hé chét xuc tic chita thanh phan chit xtc tac
ran, t6t hon 1a thanh phéan chét xtc tac Ziegler Natta rén, chit ddng xuc tic va chit
cho dién tir bén ngoai tiy ¥, va hdn hop phan tng da tao ra gdm polyme ciia hop
chét vinyl, t6t hon 13 polyme vinyl xyclohexan (VCH), va hé chét xtic tac tiép do
dugc ding dé san xuit copolyme propylen di pha (HECO). Viéc dua chét tao nhan
polyme nhu néu trén vao copolyme propylen di pha (HECO) trong quy trinh trung
hop copolyme propylen di pha (HECO) & day con dugce goi la phuong phdp BNT
nhu dugc mo ta & dudi.

Hon hop phan tng da duoc tao ra nhu néu trén dudi day con duoc goi 13 hé
chét xtc tac da duoc cai bién.

Tt hon 13, vinylxycloalkan nay 1a polyme vinylxyclohexan (VCH) ma né
dugc dua vao copolyme propylen bang phuong phap BNT.

Theo phuong 4n nay, tét hon, néu lugng vinylxycloalkan, nhu
vinylxyclohexan (VCH), polyme va/hoic polyme vinylalkan, tét hon nita 1a lugng
polyme vinylxyclohexan (VCH), trong ché phim polypropylen khong 16n hon
500ppm, t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 1 dén 200ppm, t6t nhét 12 ndm trong
khoéng tir 5 dén 100ppm.

Pbi véi phurong phap BNT, su tham khao dugc dwa ra ddi véi cac don cong

bb qubc t& WO 99/24478, WO 99/24479 va cu thé 1a WO 00/68315. Theo phuong
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phap nay, hé chit xuc tac, t&t hon 1a chét siéu xtc tac Ziegler-Natta, c6 thé dugc
cai bién bang cach tring hop hop chét vinyl véi su c6 mit ciia hé chét xuc tac, ddc
biét chira chit siéu xdc tac Ziegler-Natta ddc biét, chét cho dién tir bén ngoai va
chét déng xtc tac, hop chét vinyl ndy c6 cong thirc:

CH,=CH-CHR’R*
trong do R3vaRr? cung nhau tao ra vong no, khéng no hodc thom ¢6 5 hodc 6 canh
hodc doc 14p 12 nhom alkyl c6 1 t6i 4 nguyén tir cacbon, va chét xuc tac da duoc
c4i bién nay duoc ding dé tao ra copolyme propylen theo sang ché. Hop chét vinyl
da duge tring hop nay c6 tic dung 1am chit tao nhan anpha. T4t hon, néu ty 18
khéi luong giita hop chét vinyl va thanh phan chét x{ic tc rin trong budc cai bién
chét xuc tac 1a t6i da 1a 5 (5:1), tot hon 14 t&i da 1a 3 (3:1) t6t nhat 1a nim trong
khoang tir 0,5 (1:2) dén 2 (2:1). Hop chit vinyl duoc wu tién nhit 13
vinylxyclohexan (VCH).

Trong trudng hop chit tao nhan dugc dua vao ché phdm polypropylen
trong quy trinh tring hop copolyme propylen di pha (HECO), chét tao nhan (b) 1a
mot phan cia copolyme propylen di pha (HECO).

Tét hon, néu copolyme propylen di pha (HECO) c6 trong ché phdm theo
sang ché duoc san xut trong quy trinh tring hop tudn tu véi su ¢6 mit cia chét
xuc tac Ziegler-Natta, t6t hon nita 12 v6i su ¢6 mit cua (h¢) chét xtc tac nhu dugce
xac dinh & dudi.

Tét hon 1a, copolyme propylen di pha (HECO) dugc tao ra trong thiét bi
phan tng, t6t hon 1a dugc tao ratrong quy trinh trung hop tudn tu, trong d6
polypropylen (PP) dugc tao ra trong it nhat mét thiét bi phan tng, tét hon 14 trong
hai thiét bi phan tng, va sau dé copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) da
duoc tao ra trong it nhét hai thiét bi phéan ting tiép theo, t6t hon 1a trong hai thiét bi
phan tng tiép sau, trong d6 phan copolyme etylen-propylen thé dan hoi thir nhét
(EC1) dugc tao ra & mot trong hai thiét bi phan Gmg tiép sau va phan copolyme
etylen-propylen thé dan héi thir hai (EC2) dugc tao ra & mot thiét bi phan tmg tiép

sau con lai. Pic biét duge wu tién, néu diu tién phan copolyme etylen-propylen
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thé dan hoi thir nhét (EC1) dugc tao ra va sau do la phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thtr hai (EC2).

Thuat ngit “thiét bi phan tmg tring hop” chi cho thiét bi ma trong né qué
trinh tring hgp chinh x4y ra. Do vdy, trong trudng hop quy trinh gdm hai thiét bj
phén g trung hop, thi viéc xac dinh nay s& khong loai trir phwong 4n tuy chon
ma trong d6 toan bo quy trinh bao gdm budc tring hop so bd trong thiét bi phan
g tring hop so bd ching han. Thuit ngit “gdm” biéu thi mot cach chinh x4c khi
mb ta lién quan t6i cac thiét bi phan tng tring hop chinh, tac 1a khéng loai trir cac
thiét bi phan tng tién tring hop.

Tét hon 13, quy trinh ndy bao gbm céc bude:

(al) tring hop propylen va tly ¥, etylen va/hodc it nhit mot C4.12alpha-olefin
trong thiét bi phan tng thir nhit (R1) tao ra phan polypropylen thir nhét (PP1), tt
hon 14 phan polypropylen thir nhat (PP1) 1a phan homopolyme propylen thir nhét
(H-PP1),

(b1) chuyén phan polypropylen thir nhit (PP1) vao trong thiét bj phan tGng tht hai
R2),

(c1) tring hop trong thiét bi phan tmg thir hai (R2) va v6i su ¢6 mit cia phan
polypropylen thir nhat (PP1) propylen va tiy y etylen va/hodc C4_1§alpha-oleﬁn dé
nhé d6 tao ra phin polypropylen thir hai (PP2), tdt hon la phan polypropylen thir
hai (PP2) nay la phan homopolyme propylen thir hai (H-PP2), phén polypropylen
thtr nhit (PP1) nay cing véi phén polypropylen thtt hai (PP2) cdu thanh
polypropylen (PP), '

(d1) chuyén polypropylen (PP) & budc (c1) vao trong thiét bj phan tmg thir ba
(R3),

(el) tring hop trong thiét bi phan tng thi ba (R3) va véi sy c6 mit cia
polypropylen (PP) thu dugc & buéce (c1) propylen va etylen va, tiy y, Cq4_jralpha-
olefin d& nho d6 tao ra phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1), polypropylen (PP) va phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1) cu thanh hdn hgp (M1),

(f1) chuyén hén hgp (M1) vao trong thiét bj phan tmg thu tu (R4), va
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(g1) tring hop trong thiét bj phan tmg thir tr (R4) va v6i sy ¢6 miat cia hdn hop
(M1) propylen va etylen va, tly ¥, Cyppalpha-olefin  dé nhd d6 tao ra phin
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2), hdn hop (M1) va phéan
copolyme etylen-propylen thé dan héi thir hai (EC2) cAu thanh copolyme propylen
di pha (HECO).

Theo dinh nghia, phan tan trong xylen lanh (XCS) ctia hdn h(_)*p (M1) duge
xem 12 phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét (EC1). |

Tét hon 13, & cac budce (el) va (gl), duy nhit propylen va etylen duyuoc
triing hop. Do vdy, tot hon néu Cy_,alpha-olefin khong c6 mit trong cic budc (el)
va (gl).

Déi véi cac phuong 4n dugc wu tién clia ctia copolyme propylen di pha
(HECO), polypropylen (PP), polypropylen thir nhit (PP1), polypropylen tht hai
(PP2), phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhat (EC1), cling nhu dbi
v6i phan copolyme etylen-propylen thé dan héi thir hai (EC2) su trich din duoc
dua ra theo cac dinh nghia néu trén.

T6t hon, néu thiét bi phan ung thir nhit (R1) 1a thiét bi phan ung kiéu
huyén phu dic (SR) va c6 thé 1a thiét bj phan tmg dang thing kiu tirng mé c6
khudy don gian hodc lién tuc bit ky hoic thiét bi phéﬁ tmg kiéu vong tring hop
khéi hodc tring hop huyén phu. Thuit ngt "tring hop khéi" chi quy trinh trung
hop trong mdi truong phan ung chira it nhit 60% (khéi lwong/khdi lugng)
monome. Theo sang ché tét hon néu thiét bj phan tmg kidu huyén pha dic (SR) 1a
thiét bi phan tng kiéu vong (LR) (dang roi).

Tét hon, néu thiét bi phan ung thir hai (R2), thiét bi phan Gng thir ba (R3)
va thiét bi phan tng thir tur (R4) 14 cac thiét bi phan tng trong pha khi (GPR). Céc
thiét bi phan tng trong pha khi (GPR) nay c6 thé 13 c4c thiét bi phan tmg kiu ting
s6i hodc dugc trdn co hoc bét ky. Tbt hon 13, céc thiét bi phan tng trong pha khi
(GPR) nay bao gdm thiét bi phan tmg kiéu ting s6i dugc khudy co hoc c6 tdc do
khi it nhét 1a 0,2m/gidy. Do véy, diéu duoc danh gia cao 14 thiét bi phan tng trong
pha khi 14 thiét bj phan tmg kiéu tAng s6i t6t hon 14 c6 bd khudy co hoc.

-20-



30005

Do véy, theo mdt phuong an dugc uu tién, thiét bi phén tng tha nhét (R1)
1a thiét bi phan tmg kiéu huyén phu dic (SR), nhu thiét bi phan ung kiéu vong
(LR), trong khi thiét bi phan tGng thir hai (R2), thiét bi phan tng thir ba (R3) va
thiét bi phan tung thi tu (R4) 14 cac thiét bi phan tmg trong pha khi (GPR). Do d6,
d6i voi quy trinh theo sang ché, it nht bdn, t&t hon 13 bén thiét bi phan tmg tring
hop, tiic 13, thiét bi phan ung kiéu huyén phu dic (SR), nhu thiét bi phan tng kiéu
vong (LR), thiét bj phan tmg trong pha khi thir nhit (GPR-1), thiét bi phan tng
trong pha khi thtr hai (GPR-Z) va thiét bi phan tng trong pha khi thit ba (GPR-3)
nbi tiép nhau duoc st dung. Néu cin, trude thiét bi phan tng kiéu huyén phu dic
(SR) duoc bd tri mot thiét bi phan tmg tring hop so b.

Mot quy trinh nhiéu giai doan dugc vu tién 13 quy trinh "trong pha khi kiéu
vong 1ap", nhu dugc nghién ctru phét trién boi Borealis A/S, Denmark (d3 biét 1a
cong nghé¢ BORSTARJ) dugc mo ta, vi du, trong tai li€u sang ché, nhu trong EP
0887379, WO 92/12182, WO 2004/000899, WO 2004/111095, WO 99/24478,
WO 99/24479 hodc trong WO 00/68315.

Mbét quy trinh kiéu huyén phd dic trong pha khi khac 13 quy trinh
Spheripold cua Basell dd dugc mo ta, vi dy, trén Fig.20 caa tai li€u cua Galli va
Vecello, Prog.Polym.Sci. 26 (2001) 1287-1336.

Tét hon 14, trong quy trinh theo sang ché @ san xuét copolyme propylen
(chét nén (M)) nhu duoc xac dinh & trén, cic diéu kién cho thiét bi phan tng thir
nhét (R1), tirc 13, thiét bj phan tng kiéu huyén phu dic (SR), nhu thiét bi phan tGng
kiéu vong (LR), & budc (al) ¢ thé 1a nhu sau:

- nhiét d6 nam trong khoang tir 40°C dén 110°C, t6t hon 13 nim trong khoang tir
60°C dén 100°C, nhu nam trong khoang tir 68 dén 95°C,

- 4p suét nim trong khoang tir 20bar (20.10°Pa) dén 80bar (80.10°Pa), tét hon Ia
nim trong khoang tir 40bar (40.10°Pa) dén 70bar (70.10°Pa),

- hydro ¢6 thé dugc bd sung vao dé kiém soat khdi lugng mol theo cach da biét
trong linh vuc nay.

Sau d6, hdn hop phan tng thu dugc & budc (al) tét hon 13 chira phin
copolyme propylen thir nhit (PP1) dugc chuyén vao thiét bj phan tmg thir hai

-21-



30005

(R2), tirc 13 thiét bi phan tng trong pha khi thir nhit (GPR-1), trong d6 cac diéu
kién dugc uu tién nhu sau:

- nhiét dd nim trong khoang tir 50°C dén 130°C, tét hon 14 nim trong khoang tir
60°C dén 100°C,

- 4p sudt nam trong khoang tir 5bar (5.10°Pa) dén 50bar (50.10°Pa), t&t hon 1a nim
trong khoang tir 15bar (15.10°Pa) dén 35bar (35.10°Pa),

- hydro ¢6 thé dugc bd sung vao dé kiém soat khdi lugng mol theo cach da biét
trong linh vuc nay.

Néu mubn, quy trinh tring hop nay c6 thé dugc thuc hién theo cach d3 biét
trong cac diu kién siéu t6i han trong thiét bi phan tng thir nhét (R1), tirc 13, trong
thiét bi phan ung kiéu huyén phu dic (SR), nhu trong thiét bi phan tmg kiéu vong
(LR), va/hoic dudi dang ché d6 da ngung tu trong thiét bi phan tmg trong pha khi
(GPR-1).

Tét hon, néu cac thiét bi phan g trong pha khi (GPR-2) va (GPR-3) cia
buéc (el) va (gl) ciing duge van hanh trong cac didu kién néu trén, t6t hon 1a chi
khac 1a trong céc thiét bi phan tmg trong pha khi (GPR-2) va (GPR-3)

- 4p suét ndm trong khoéng tir Sbar (5.10°Pa) dén 50bar (50.10°Pa), t6t hon 13 nim
trong khoang tir 10bar (10.10°Pa) dén 30bar (30.10°Pa).

Thoi gian luu tri ¢6 thé khac nhau trong cac thiét bi phan tmg khac nhau
néu trén.

Theo mdt phuong 4an, quy trinh san xuit copolyme propylen nay c6 thoi
gian luu trd trong thiét bj phan tng thit nhit (R1), tirc 13, thiét bi phan tmg kidu
huyén phu dic (SR), nhur thiét bi phan tmg kiéu vong (LR), ndm trong khoang tir
0,2 dén 4 gid, vi du, nim trong khoang tir 0,3 dén 1,5 gid va thoi gian luu tra trong
cac thiét bi phan tmg trong pha khi (GPR1 t6i GPR3) thuong s& ndm trong khoang
tir 0,2 dén 6,0 gidy, nhu ndm trong khoang tir 0,5 dén 4,0 giv.

Trong quy trinh theo sang ché, budc tién tring hop da biét 15 c6 thé dugc
thuc hién trudc quy trinh tring hop thuc trong céc thiét bi phan tmg (R1) t6i (R4).

Buéc tién trung hop thudng dugce thuc hién ¢ nhiét do nam trong khoang tir 0 dén
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50°C, tot hon 1a nam trong khoang tir 10 dén 45°C, va tét hon nira 13 nim trong
khoang tir 15 dén 40°C.

T4t hon nira 13, copolyme propylen nay dugc tao ra véi su ¢6 mit cia:

(I) thanh phén chét xtic tic rin bao gdm magie halogenua, titan halogenua va chét
cho dién tir bén ngoai; va

(IT) chit déng xuc tac chira nhom alkyl va tiy ¥, chét cho dién tir bén ngoai, va
(1) chét tao nhén tuy y, tdt hon 14 véi su ¢co mét'cﬁa chét tao nhan nhu duoc xac
dinh trong phin mo t4;

va trong quy trinh tring hop tudn tu theo sang ché.

Dic biét duge wu tién, néu quy trinh theo sang ché bao gdm cac bude xi ly
sau:
tring hop hop chét vinyl nhu duoc x4dc dinh & trén, tdt hon 13, vinyl xyclohexan
(VCH), v6i st c6 mit ciia hé chit xtc tac chira thanh phén chét xuc tac rin dé tao
ra hé chét xtc tic da duoc cai bién ma n6 13 honc hop phéan tng bao gdm hé chét
xuc tac rin va polyme ciia hop chét vinyl d3 duoc ra, t6t hon 13, va trong do, ty 1€
khdi luong (g) giita polyme cia hop chit vinyl va hé chit xuc tac rén t6i da 1a 5
(5:1), t6t hon 1a t&i da 12 3 (3:1) t&t nhét 14 ndm trong khoang tir 0,5 (1:2) dén 2
(2:1), va hé chét xtc tac d3 duoc cai bién da duge tao ra nay dugc cép vao budc
tring hop (al) cta quy trinh san xuét copolyme propylen di pha (HECO).

Tt hon, néu chét xuc tac dugc dung 1a hé chit xtc tac Ziegler-Natta va
duoc uu tién hon nira 12 hé chit xuc tac Ziegler Natta di dugc cai bién nhu dugc
xac dinh chi tiét & dudi.

Heé chét xtc tac Ziegler-Natta nay thuong chta thanh phan chit xtic tic ran,
t6t hon 13 thanh phan kim loai chuyén tiép rin, va chit ddng xuc tac, va tlly v ,chét
cho dién tir bén ngoai. Tét nhat, néu thanh phin chit xuc tac rén chira magie
halogenua, titan halogenua va chét cho dién tir bén ngoai. Céc chit xuc tic nay 1a
da biét trong linh vurc k§ thut nay. Vi du v& cdc thanh phin chét xdc téc rin da
dugc mo ta trong céc tai li€u: WO 87/07620, WO 92/21705, WO 93/11165, WO
93/11166, WO 93/19100, WO 97/36939, WO 98/12234, WO 99/33842, khong ké
nhitng tai liéu khéc.
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Céc chét cho dién tt thich hgp, khong ké nhitng loai khéc, gém cac este
clia axit carboxylic, nhu cAc phtalat, xitraconat, va suxinat. Cac hop chit silic chira
oxy hodc nito cling c6 thé dugc dung. Vi du vé céc hop chét thich hop da dugc mo
ta trong céac tai licu: WO 92/19659, WO 92/19653, WO 92/19658, US 4,347,160,
US 4,382,019, US 4,435,550, US 4,465,782, US 4,473,660, US 4,530,912 va US
4,560,671. |

Hon nita, tt hon néu cic thanh phan chat xtc tac rin nay dugc ding két
hop véi cac chit cho dién tir bén ngoai da biét, bao gdbm ma khong nham gi6i han
&, cac ete, keton, amin, rugu, phenol, phosphin va silan, vi du, cac hop chét silan
hitu co chira céc lién két Si-OCOR, Si-OR, hoidc Si-NR,, c6 silic lam nguyén ti
tdm, va R 1a alkyl, alkenyl, aryl, arylalkyl hodc xycloalkyl c6 1-20 nguyén tu
cacbon; va cic chit ddng xic tac da biét, tot hon 1a chira hop chit nhom alkyl nhu
da biét trong linh vuc k¥ thuat nay, dé tring hop copolyme propylen.

Khi chit tao nhan dugc dua vao copolyme propylen di pha (HECO) trong
quy trinh tring hop copolyme propylen, thi t5t hon, néu luong chit tao nhan c6
mit trong copolyme propylen di pha (HECO) khéng 16n hon 500ppm, t6t hon nita
1 nam trong khoang tir 0,025 dén 200ppm, con tdt hon nita 14 ndm trong khoang
tir 1 dén 100ppm, va t6t nhét 1a nim trong khoang tir 5 d&én 100ppm, tinh theo
lugng copolyme propylen di pha (HECO) va chit tao nhan, 6t hon 1a tinh theo
téng khéi lugng ciia copolyme propylen di pha (HECO) bao gbém toan b cac chat
phu gia.

Sang ché ciing dé cdp dén cic vat duc 4p luc lam bing ché phim
polypropylen theo sang ché, tét hon 14 vat dic ap luc nay duge chon trong sb:

- san phim cham séc tré em, nhu ghé dit trén xe hoi, xe ddy hoic xe tap di cla tré
em, hodc
- d6 choi; hoic
- cc thing chtra d ning; hodc
- bao go6i van chuyén, nhu khay va gio dung.
Tét hon 13, vét dic ndy, dic biét 1a nhu duogc x4c dinh & don trén, tinh theo

tbng khéi luong clia vat duc co it nhit 50% khéi lwong, nhu 50 t6i 99,9% khbi
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luong, t&t hon nita 12 it nhit 60% khéi lugng, nhu 60 t61 99% khéi Iugng, con tdt
hon nita 13 it nhit 80% khéi hrong, nhu 80 t&i 99% khéi luong, tham chi tét hon
nita 13 it nhit 90% khdi lugng, nhu 90 t6i 99% khéi luong 1a ché phim
polypropylen, thim chi con tét hon nita 14 chi gdm ché phdm polypropylen.

Duéi day, sang ché dugce minh hoa tiép théng qua cac vi du.

Vi du thue hién sang ché
Céc phuong phép do

Céc dinh nghia vé& c4c thuat ngit va cic phuong phap do dudi day duge 4p
dung ddi voi phan mé ta néu trén va cac vi du dudi ddy trir khi c6 quy dinh cu thé
khac.

Dinh Irgng vi cdu tric polyme bang quang phéd NMR

Quang phd cong hudng tir hat nhan dinh luong (NMR) duge ding dé dinh
luong ham lugng comonome cuia cac polyme.

Phé PC{1H} NMR dinh luong dugc ghi lai & trang thai dung dich bing
cach st dung quang phd ké Bruker Advance III 400NMR vén hanh & 400,15 va
100,62 MHz l4n lugt cho 'H va °C. Tt c4 cac phd duoc ghi lai nhd st dung dau
do nhiét 6 kéo dai 10mm duogc tdi wu hoa cho *C & 125°C st dung khi nito cho
tat ca cac khi nén. Khoang 200mg dugc hoa tan trong 3mL 1,2-tetracloroetan-d,
(TCE-d,) cung véi crom-(I1I)-axetylaxetonat (Cr(acac)s) tao ra dung dich 65mM
ctia tic nhan hdi phuc trong dung méi nhu duoc md ta trong tai lidu: G. Singh, A.
Kothari, V. Gupta, Polymer testing 2009, 28(5), 475.

Pé dam bao dung dich ddng nhét, sau khi chuén bi miu ban diu trong 4o
nhiét, 6ng NMR duogc nung néng tiép trong 10 quay trong it nhit 1 gid. Sau khi
dugc dit vao trong tir truong, dng nay dugce quay & 10Hz. Ché do thiét 14p duoc
chon nay chu yéu dua trén doi vé mat dinh luong va do phén giai cao cho viéc
dinh lugng chinh x4c etylen. Su kich thich xung don tiéu chun duoc 4p dung ma
khong c6 NOE, ap dung goc nghiéng ti wu, d6 tré quay vong 1 gidy va so db khir
ghép WALTZ16 hai cip nhu duoc mé ta trong tai liu: Z. Zhou, R. Kuemmerle,
X. Qiu, D. Redwine, R. Cong, A. Taha, D. Baugh, B. Winniford, J. Mag. Reson.
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187 (2007) 225 va V. Busico, P. Carbonniere, R. Cipullo, C. Pellecchia, J. Severn,
G. Talarico, Macromol. Rapid Commun. 2007, 28, 1128. bat dugc téng cong
6144 (6k) chuyén dich cho mét phd. Phd PC{1H} NMR dinh luong duoc xir 1y,
tich hop va cac tinh chit dinh tinh lién quan dugc x4c dinh tir cac phép tich phan
nay. T4t ca do dich hoa hoc duge quy chiéu gian tiép t6i nhém metylen tim ciia
khéi etylen (EEE) & 30,00ppm nhd st dung do dich hda hoc cua dung moi.
Phuong phap nay cho phép tham chiéu so sanh ngay c4 khi don vi cdu tric nay
khong c6 mat.

V6i céc tin hiéu dic ta twong tmg véi cac vét 2.1 erythro regio quan sat
duoc (nhu dugc mé ta trong tai li€éu: L. Resconi, L. Cavallo, A. Fait, F.
Piemontesi, Chem. Rev. 2000, 100 (4), 1253, trong Cheng, H. N., Macromolecules
1984, 17, 1950, va in W-J. Wang va S. Zhu, Macromolecules 2000, 33 1157) su
hiéu chudn déi véi anh huéng cua céc vét regio t&i cac dac tinh duge xac dinh 1a
can thiét. Céc tin hiéu dic ta tvong tng voi cac loai vét regio khac khong duge
quan sat.

Céc tin hiéu dic ta twong Gmg véi su két hop cia etylen dugc quan sat (nhu
duoc mo ta trong tai li€u: Cheng, H. N., Macromolecules 1984, 17, 1950) va phén
comonome dugc tinh 1 phan etylen trong polyme ting véi toan bd monome trong
polyme.

Phin comonome dugc dinh luong nhd 4p dung phuong phép cia W-I.
Wang va S. Zhu, Macromolecules 2000, 33 1157, thong qua viéc tich phan nhiéu
tin hiéu cit ngang qua toan bd ving phd trong phd BC{1H}. Phuong phap nay
dugc chon vi kha ndang manh még ctia n6 va kha ndng tinh toan vé su ¢6 mat cla
cac dai regio khi cdn. C4c ving tich phin dugc didu chinh doi chut dé nang cao

kha nang quét ngang qua toan by khoang ham lugng comonome da dugc quét.

Phén trim mol comonome két hop dugc tinh theo phan mol .
Phn tram khdi luong comonome két hop dugc tinh theo phan mol.
Cong thirc & dudi cho phép tinh luong comonome phan copolyme etylen-

propylen thé dan hdi thir hai (EC2) (cu thé 13 tinh cho phin copolyme etylen-
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propylen thé dan hdi thr hai (EC2), nhung cong thiic nay ciing cé thé ap dung
duge ddi véi cac phin khéc):
€(PP) — w(PPL)x C(PP1)
W(PPZ)

=Cc(PP2) ()
trong do
w(PP1) 1a phan khéi luqﬁg [theo % khdi lugng] ciia phin copolyme etylen-
propylen thé dan héi thir nhét (EC1), vi du, phéan tan trong xylen lanh (XCS) sau
thiét bi phan tmg thir ba (vi du, chtra chét nén (M) va phan thé dan hdi tha nhét);
w(PP2) 1a phan khdi luong [theo % khéi lugng] cua phén copolyme etylen-
propylen thé dan héi thir hai (EC2), vi du, ham luong cta phén tan trong xylen
lanh (XCS) dugc tao ra trong thiét bi phan tng thit tir (vi du, phin thé dan hdi tha
hai duoc tao ra trong thiét bi phan tmg thir tu);
C(PP1) 1a lugng comonome [theo %mol] ciia phan copolyme etylen-propylen thé
dan hdi thtr nhat (EC1), vi du, ctia phan tan trong xylen lanh (XCS) sau thiét bi
phan tmg thi ba (vi du, chira chét nén (M) va phan thé dan hoi tht nhét);
C(PP) 1a lugng comonome [theo %mol] of phéan tan trong xylen cia copolyme
propylen di pha cudi (HECO),
C(PP2) 1 lugng comonome tinh dugc [theo %mol] ctia phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thir hai (EC2).

MFR, (230°C) dugc do theo tiéu chudn ISO 1133 (230°C, 2,16kg tai).

Phan tan trong xylen (XCS) & nhiét do trong phong (XS, % khéi luong):

Luong polyme tan trong xylen dugc xac dinh & 25°C theo tiéu chuin ISO
16152; xut ban 1an thir nht; 2005-07-01. Phin con lai 13 phin khong tan trong
xylen lanh (XCU).

Do nhét thue (IV) duge do theo tidu chudn ISO 1628-1 (& 135°C trong
decalin).

Cong thitc duéi ddy cho phép tinh d6 nhét thuc ciia phin copolyme etylen-
propylen thé dan hdi tht hai (EC2) (cu thé 1 tinh cho phén copolyme etylen-
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propylen thé dan hdi thir hai (EC2), nhung céng thirc ndy ciing ¢6 thé ap dung

dugc ddi vai cac phan khéc):

flog {1v(pP) }—wipPp1)} xlog(iv(PP1) )}
IV(PP2) = 10l wipP2) (m

trong do:

w(PP1) 14 phin khéi luong [theo % khéi lugng] ciia phin copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thir nhat (EC1), vi du, phan tan trong xylen lanh (XCS) sau
thiét bj phan tmg thir ba (vi du, chira chit nén (M) va phan thé dan hdi thir nht);
w(PP2) 1a phan khéi luong [theo % khéi luong] ctia phin copolyme etylen-
propylen thé dan hoi thtr hai (EC2), vi du, ham luong cia phin tan trong xylen
lanh (XCS) duoc tao ra trong thiét bj phan tmg thir tu (vi dy, phan thé dan hoi thir
hai dugc tao ra trong thiét bi phan tng thi tu);

IV(PP1) 1a d6 nhét thuc [theo dl/g] ciia phin copolyme etylen-propylen thé dan
hdi thi nhit (EC1), vi du, ctia phin tan trong xylen lanh (XCS) sau thiét bi phan
g thit ba (vi du, chira chit nén (M) va phan thé dan héi thi nhat);

IV(PP) 1a dd nhét thuc [theo dl/g] cua phin tan trong xylen cta copolyme
propylen di pha cudi (HECO),

IV(PP2) 12 d6 nhét thuc tinh dugc [theo dl/g] clia phan copolyme etylen-propylen
thé dan hdi thi hai (EC2).

Phan tich DSC, nhiét 46 noéng chay (T,,) va nhiét néng chay (Hy), nhiét d6 két tinh
(T,) va nhiét két tinh (H,)

Céc chi sé nay duoc do bang phép do nhiét luong quét vi sai (DSC) bang
thiét bi TA Instrument Q200 trén cic miu 5 t6i 7mg. DSC dugc chay theo tiéu
chuan ISO 11357/part 3/method C2 véi chu trinh nhiét/lanh/nhiét voi tdc do quét
10°C/pht trong khoang nhiét d6 tir -30 t6i +225°C. Nhiét do két tinh va nhiét két
tinh (H,) dugc Xéc dinh tir budc lam ngudi, trong khi nhiét 0 néng chay va nhiét
néng chay (Hg) dugce x4c dinh tir bude gia nhiét tha hai.

Thir nghiém kéo
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Mo dun kéo, d6 bén kéo khi dirt, do bén kéo khi chay, do bén kéo va do bén
kéo khi dit duge do & 23°C theo tiéu chuan ISO 527-1 (tbc d6 diu kéo Imm/phut
d6i v6i md dun kéo, 50mm/phut déi v6i céc chi s con lai) bang cach st dung céac
mau duge dic ap luc & 230°C theo ISO 527-2(1B), duoc chuén bi theo tiéu chuin
EN ISO 1873-2 (mAu hinh xuong ché c& 10, diy 4mm).

Thir nghiém va dép Charpy
D6 bén chiu va dap cét khic (NIS) dugc do theo tidu chudn ISO 179 1eA at
+23°C va -20°C, st dung ba mau duc 4p luc véi kich ¢& 80x10x4 mm? dugc tao ra
theo tiéu chuén ISO 1873-2:2007.
Nhiét do bién dang nhiét (HDT) duogc x4c dinh theo tiéu chudn ISO 75-2,
Phuong phép B (Tensile bar EN ISO 1873-2, stic cing bé mit 0,45MPa) .

Quy trinh tring hop theo sang ché polyme polypropylen di pha theo sang ché
Inv.HECOI1, va céc polyme polypropylen di pha so sianh Comp.HECOI1 va
Comp.HECO2

Ba vat liéu nay dugc tao ra véi cac chi tiét dugce néu trong Bang 1 & dudi.

Chét xuc tic duoc dung trong cac quy trinh tring hop nay 14 chit xdc tac
Ziegler-Natta ctia hiang Borealis c¢6 ham luong Ti 14 1,9% khdi luong (nhu dugc
mo t4 trong tai liéu: EP 591 224). Trude khi tring hop, chét xuc tic ndy duoc tién
trung hgp voéi vinyl-xyclo-hexan (VCH) nhu dugc mo ta trong EP 1 028 984 va
EP 1 183 307. Ty 1¢ gitta VCH va chit xuc tac 1a 1:1 dugc ap dung trong quy trinh
nay, nhd vy c6 dugc lugng Poly-VCH cudi nhé hon 100ppm.

O cong doan thir nhét, chit, xtic tac néu trén dugc cép vao thiét bi phéan tng
tién tring hop ciing véi propylen va céc luong nho cua (2,5g/gid) va etylen
(330g/gi0). Trietyl nhom lam chét ddng xuc tac va dixyclopentyldimetoxysilan
lam chét cho dién tir duwgc st dung. Ty 1& gitta nhom va chét cho dién ti 13
7,5mol/mol va ty 1é giita nhom va titan 1a 300mol/mol. Thiét bi phan tng dugc
van hanh & nhiét d6 30°C va ap suit 55 bar (55.10°Pa).

Viéc trung hop sau d6 duge thuc hién trong cac diéu kién & duéi.
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Bang 1
Comp.HECO | Comp.HECO Inv.HECO1
1 2
% khdi lugng Ti trong [Yo khoi 1,80 1,80 1,80
chét xtc tac luong]
TEA/Ti [mol/mol] 969,25 1075,72 1402,43
TEAY/DON [mol/mol] 0,80 0,71 0,55
Thiét bi phan tmg
kiéu vong (*)
Dong tach [% khoi 39,2 39,5 39,6
lugng]
MFR, [2/10 phut] 24,8 21,0 22,9
Luong C2 [% khdi 0 0 0
lugng]
XCS [% khbi 0 1,9 1,7
luong]
H,/C3 [mol/kmol] 8,301 8,291 8,442
Thiét bi phan tng
trong pha khi 1 (**)
Dong tach [% khéi 34,8 36,5 34,9
lugng]
MFR, [/10 phiit] 25,7 27,7 27,7
lugng C2 [% khbi 0 0 0
lugng]
XCS [% khéi 0 1,6 2,0
lugng]
H,/C3 [mol/kmol] 89,572 100,084 89,188
Thiét bi phan tmg
trong pha khi 2 (***)
Dong tach [% khoi 26,3 24,5 17,4
lugng]
lwong C2 [% khbi 12 11,5 7,1
lugng]
XCS [% khéi 26 24 18,6
lugng]
C2 ciia XCS [%mol] 47,9 47,5 39,5
IV ciia XCS [dl/g] 3,25 3,44 4,19
H,/C3 [mol/kmol] 49 39 15
C2/C3 [mol/kmol] 553 522 417
Thiét bi phan tmg
trong pha khi 3 (¥***)
Dong tach [% khoi 0 0 9,0
lugng]
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MFR, [2/10 phut] 0 0 4,9
lugng C2 [%omol] 0 0 20,0
XCS [% khdi 0 0 26,8
luong]
C2 of XCS [%mol] 0 0 48,6
IV of XCS [dl/g] 0 0 4,07
H,/C3 [mol/kmol] 0 0 34,86
C2/C3 [mol/kmol] 0 0 747,29

1

k%K
* ok k

Fdkk

) trietyl nhom

= phan polypropylen thir nhit (PP1))

= chét nén cudi (M) = polypropylen (PP))
= san pham phan tng (polypropylen (PP) + phan copolyme etylen-propylen
thé dan hoi thi nhét) (EC1)

= copolyme propylen di pha cubi (HECO)

Cac polyme polypropylen di pha Comp.HECO 1, Comp.HECO 2 va

Inv.HECOL1 d4 tao ra & trén dugc hoa hop véi cac hop chit dugc néu trong Bang 2

& dudi dé tao ra cac phim polypropylen theo sang ché Inv. PP1 va cic phim

polypropylen so sanh Comp. PP1 va Comp. PP2, trong do:

“Comp PP1” 14 ché pham so sanh chita copolyme propylen di pha (HECO1)

da dugc tao ra trong 3 thiét bi phan tmg va c6 ciing mdt hinh thai nhua; bot

talc khong dugc bd sung

“Comp PP2” 1a ché phadm so sanh chira copolyme propylen di pha (HECO2)

cling da dugc tao ra trong 3 thiét bi phén tng va c6 cung mot hinh thai nhua.

Comp PP2 con ¢6 1,0% khéi Iugng bot talc,

“Inv. PP1” 13 ché phim theo sing ché chua copolyme propylen di pha
(HECO3) da dugc tao ra trong 4 thiét bi phan tmg c6 hai hinh thai nhya vé

luong comonome va dd nhét thuc. Inv. PP1 ¢6 1,0% khdi luong bot talc.

Bang 2: Inv. PP1 va Comp. PP1 va PP2

Comp PP1 Comp PP2 Inv. PP1
HECO1 [% khdi Iugng] 99,55
HECO2 [% khdi luong] 98,55
HECO3 [% khéi luong] 98,55
Irganox 1010 | [% khdi luong] 0,033 0,033 0,033
Irgafos 168 [% khbi luong] 0,065 0,065 0,065
CaSt [% khéi luong] 0,052 0,052 0,052
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GMS95 [% khdi luong] 0,3 0,3 0,3
Bot talc [% khdi luong] 0 1,0 1,0

GMS95 14 glyxerol mono stearat, d tinh khiét 95%)

Bot talc 1a magie silicat hydroxit (Mg3SigsO19(OH),)

Cac két qua

Céc tinh chat ctia vat liéu duoc dua ra trong Bang 3 & dudi.
Bang 3
Comp. PP1 | Comp. PP2 Inv. PP1

MFR [2/10 phit] 7,0 8,2 4,3
M6 dun kéo [MPa] 1112 1179 1070
D6 bén kéo khi durt [%] 101 83,6 263.8
Do bén kéo khi chay [%] 4,4 4,3 4,7
Db bén kéo [MPa] 20 21,6 18,7
Do bén kéo khi dut [MPa] 15,2 16,4 16,5
HDT [°C] 83,7 86,9 83,0
NIS at 23°C [kJ/m?] 39,5 28,5 59,6
NIS 6 -20°C [kJ/m?] 7,74 7,54 11,7

Inv. PP1 dugc so sanh tiép véi cac polypropylen thuong phim Refl t6i

Ref10.

Inv. PP1 biéu hién d6 bén chiu va dap tét & nhiét do thip va do bén chiu va

dap rat tot & nhiét d6 trong phong nhur c6 thé thiy duge tir cac Bang 4a va 4b.

Bang 4a
Céc tinh chét Inv. | Refl | Ref2 | Ref3 | Ref4 | Ref5
PC1

MFR [g/10phut]| 4.7 2,1 20 | 31 | 43 | L6
Tinh chit kéo
M6 dun kéo [MPa] | 1070 | 1290 | 1310 | 1250 | 1200 | 1170
D bén kéo khi chay [Mpa] | 18,8 | 259 | 247 | 253 | 22,3 | 25,4
P bén kéo khi chay [%] 4,7 6,7 66 | 73 | 56 | 85
Tinh chit chiu va dap

NIS ¢ 23°C [kI/m’]| 59,6 | 51,8 | 70,3 | 23,5 | 60 49
NIS & -20°C [kI/m®]| 11,7 | 64 76 | 62 | 7.8 | 64
Tinh chit nhiét
HDT, 0,45MPa [°C] 83 87 92 88 84 | 102
Tm [°C] | 166,7 | 163,7 | 1653 | 163,8 | 164,4 | 163,1
Tc [°C] 131 120 | 124,8 [ 118,11 124,7 | 116,2
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Bang 4b
Céc tinh chét Ponvi | Inv. | Ref6 | Ref7 | Ref8 | Ref9 | Refl0
PP1

MFR [g/10 | 4,7 4,3 31 | 34 | 30 | 85
phut]

Tinh chit kéo »

M6 dun kéo [MPa] | 1070 | 1230 | 1190 | 1190 | 1250 | 1230

P bén kéo khi chay [MPa] | 188 | 242 | 23,9 | 244 | 241 | 23,9

P bén kéo khi chay [%] 4,7 6,2 63 | 65 | 64 6

Tinh chét chiu va dap

NIS & 23°C [kI/m*] | 59.6 | 552 | 199 | 172 | 70,8 | 47,6

NIS & -20°C [ki/m*] | 11,7 | 6,9 64 | 59 | 7,6 | 6,1

Tinh chit nhiét

HDT, 0,45mPa [°C] 83 101 | 783 | 81,5 | 87,9 | 84,1

Tm [°C] | 166,7 | 163,7 | 162,1 | 162,3 | 164,9 | 164,4

Tc [°C] 131 | 123,6 | 1148 | 1152 | 126,1 | 126,5

Céc két luan chung dbi v6i ché pham polypropylen theo sang ché

Déi v6i ché phdm polypropylen theo sang ché (Inv. PP1), do bén chiu va

dap tot & ca nhiét d6 trong phong 14n -20°C dat duogc nho viée st dung nhya hai

hinh thai (vé luong etylen). Nhwa giau propylen c6 rich d§ nhét cao (d6 nhét thuc

IV ctia phan khéng tan trong xylen XCS) dugc tao ra trong thiét bi phan tng tao

nhwa thir nhat ¢6 tinh chju va d4p m§ méan & nhiét do trong phong trong khi nhua

c6 ham lugng etylen cao c6 dd nhét thuc IV cta phan khong tan trong xylen thap

hon mot chut trong thiét bi phan mg tao nhya thit hai gép phén tao thém bén chiu

va dap & nhiét do thip.

Hon nifa, viéc MFR > 4g/10 phut cho phép viéc xir 1y c6 hiéu qua.
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YEU CAU BAO HO

1. Ché pham polypropylen bao gom:
(a) it nh4t 70% khéi luong, tinh theo téng khéi luong ctia ché phdm polypropylen,
1a copolyme propylen di pha (HECO) chura:
- chét nén (M) 1a polypropylen (PP) va
- copolyme etylen-propylen thé dan héi (EC) phén tan trong chét nén (M)
nay, copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) nay chira:
. phin copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhit (EC1) va
. phén copolyme etylen-propylen thé dan héi thir hai (EC2),
trong d6 copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) 1a phan tan trong xylen lanh
(XCS) cua copolyme propylen di pha (HECO),
trong do:
(al) copolyme propylen di pha (HECO) c6 tdc d6 dong néng chay MFR, (230°C)
do duoc theo tiéu chuén ISO 1133 nim trong khoang tir 3,0 dén 9,0g/10 pht,
(a2) copolyme etylen-propylen thé dan hoi (EC) c6 dd nhét thue (IV) do dugce theo
tiéu cbhuén ISO 1628-1 (& 135°C trong decalin) nim trong khoang tir 2,80 dén
4,80dl/g va luong comonome nam trong khoang tir 38,0 dén 58,0%mol,

trong do:

(a3) copolyme propylen di pha (HECO) théa man bat déng thue (I):
C{EC1) _ 1
CCEC) <> 1))

trong do:
C(EC1) 1a luong etylen [theo %mol] clia phan copolyme etylen-propylen
thé dan hoi thir nhit (EC1); va
C(EC) 12 luong etylen [theo %mol] ctia copolyme etylen-propylen thé dan
hdi (EC);

b) it nhit 1ppm 12 chét tao nhan, t6t hon 14 chit tao nhan polyme;

¢) 0,5 t61 2,0% khéi luong, tinh theo téng khéi lugng ctia ché pham polypropylen,

1a chat don vo co, va
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(d) 0,02 t&i 5,0% khéi luong, tinh theo téng khéi luong cia ché phim
polypropylen, 14 cac chét phu gia khac v6i chit don v co va chit tao nhan

va copolyme etylen-propylen thé dan hoi (EC) 1a phén tan trong xylen lanh (XCS)
duy nhat c6 mat trong ché phim polypropylen nay.

2. Ché phim polypropylen theo diém 1, trong d6 copolyme propylen di pha
(HECO) thoéa man bit dang thire (III):

IV{ECY _ 10

weey 0 (T00)

trong do:

IV(EC1) 1a d6 nhét thuc (IV) duge do theo tiéu chuin ISO 1628-1 (¢ 135°C trong
decalin) [theo dl/g] clia phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi tht nhét
(EC1); va

IV(EC) 1a @6 nhét thuc (IV) duge do theo tiéu chudn ISO 1628-1 (& 135°C trong
decalin) [theo dl/g] ciia copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC).

3. Ché pham polypropylen theo diém 1 hodc 2, trong d6 phan copolyme etylen-
propylen thé dan hdi thir nhat (EC1) c6:

(a) luong comonome nam trong khoang tir 30,0 dén 50,0%mol;

va/hoac

(b) @ nhét thuc (IV) do dugce theo tiéu chudn ISO 1628-1 (& 135°C trong decalin)
nam trong khoang tir 3,00 dén 5,00dl/g.

4. Ché pham polypropylen theo diém bét ky trong s cac diém néu trén, trong d6
copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) c6:

(a) lwong comonome nam trong khoang tir 38,0 dén 58,0%mol;

va/hodc

(b) d6 nhét thyc (IV) do dugc theo tidu chudn ISO 1628-1 (¢ 135°C trong decalin)
nam trong khoang tir 2,70 dén 4,70dl/g.

5. Ché pham polypropylen theo diém bét ki trong sb cac diém néu trén, trong d6
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(a) ty 1& khéi lugng giita polypropylen (PP) va copolyme etylen-propylen thé dan
héi (EC) [(PP)/(EC)] nam trong khoang tir 85/15 dén 60/40;

va/hodc

(b) ty 1& khéi lugng giita phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1) va phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2) [(EC1)/(EC2)]
nam trong khoang tir 70/30 dén 30/70.

6. Ché pham polypropylen theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong do
polypropylen (PP):

(a) 1a homopolyme propylen (H-PP);

va/hodc

(b) c6 téc d6 dong néng chay MFR, (230°C) do duogc theo tiéu chuin ISO 1133
nam trong khoang tir 15,0 dén 35,0g/10phut.

7. Ché pham polypropylen theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6
copolyme propylen di pha (HECO) dugc tao ra trong thiét bi phan tmg, t6t hon
dugce tao ra trong quy trinh tring hop tuin tu, trong d6 polypropylen (PP) dugc tao
ra trong it nhat mot thiét bi phan tmg va sau d6 copolyme etylen-propylen thé dan
héi (EC) dugc tao ra trong it nhét hai thiét bi phan tng tiép sau, trong d6 phin
copolyme etylen-propylen thé dan héi thir nhit (EC1) duoc tao ra & mét trong hai
thiét bi phan ung tiép sau nay va phan copolyme etylen-propylen thé dan hoi tht

hai (EC2) dugc tao ra & thiét bi tiép sau con lai.

8. Ché pham polypropylen theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong d6
ché phdm polypropylen nay c6:

(a) d6 bén chiu va dap cit khic Charpy (NIS) do duoc theo tiéu chuin ISO 179
leA at +23°C nam trong khoang tir 40 dén 70 kJ/m?,

va/hoac

(b) d6 bén chiu va dép cit khic Charpy (NIS) dugc do theo tiéu chuin ISO 179
leA & -20°C it nhat 12 6,0 kJ/m’,
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va/hoac
(c) md dun kéo do dugc & 23°C theo tidu chudn ISO 527-1 (tbc do dau kéo
1mm/phut) it nhét 13 950MPa.

9. Ché phim polypropylen theo diém bat ki trong sb cac diém néu trén, trong d6
ché phdm polypropylen nay co:

(a) nhiét do n6ng chay T, x4c dinh dugc bing phuong phap do nhiét lugng quét vi
sai (DSC) theo tiéu chuin ISO 11357/part 3/method C2 nim trong khoang tir 162
dén 170°C;

va/hoac

(b) nhiét do két tinh T, xac dinh dugc bing phuong phép do nhiét luong quét vi
sai (DSC) theo tiéu chudn ISO 11357/part 3/method C2 nim trong khoang tir 128
dén 135°C.

10. Ché pham polypropylen theo diém bt ky trong sb cac diém néu trén, trong do

chét tao nhan 14 chit tao nhan polyme, t6t hon 14 chét tao nhan anpha polyme.

11. Quy trinh san xuét copolyme propylen di pha (HECO) c6 trong ché phim theo
diém bit ky trong sé cic diém néu trén, trong d6 copolyme propylen di pha
(HECO) nay dugc tao ra trong quy trinh tring hop tudn tu bao gdm it nhét ba thiét
bi phan g, t6t hon Ia trong bén thiét bi phan tng, trong d6 trong thiét bi phan
ting thir nhit hodc trong hai thiét bi phén tmg diu tién, polypropylen (PP) dugc tao
ra va sau d6 copolyme etylen-propylen thé dan hdi (EC) duoc tao ra trong it nhét
hai thiét bi phan tng tiép sau, trong d6 phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi
thir nhit (EC1) duoc tao ra & mot trong hai thiét bi phan tmg tiép sau nay va phan
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2) duoc tao ra & thiét bi tiép sau

con lai.

12. Quy trinh theo diém 11, trong d6 quy trinh nay bao gbm céc budc:
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(al) trung hgp propylen va tuy y, etylen va/hodc it nhit mot Cy_py alpha-olefin
trong thiét bi phan tng thir nhit (R1) tao ra phan polypropylen thit nhét (PP1), bt
hon 13 polypropylen thi nhit (PP1) 12 phan homopolyme propylen thtr nhét (H-
PP1),

(b1) chuyén phan polypropylen thir nhét (PP1) vao trong thiét bi phan tng th hai
(R2),

(c1) tring hop trong thiét bi phan tmg thir hai (R2) va v6i su ¢6 mit cia phéan
polypropylen th nhit (PP1) propylen va tity ¥, etylen va/hoic Cy._y, alpha-olefin

dé nho d6 tao ra phin polypropylen thir hai (PP2), t5t hon 13 phin polypropylen
thir hai (PP2) 14 phan homopolyme propylen tht hai (H-PP2), phan polypropylen
thir nhit (PP1) ciing v&i phén polypropylen thir hai (PP2) cAu thanh polypropylen
(PP),

(d1) chuyén polypropylen (PP) & buéc (cl) vao trong thiét bi phan tng tht ba
(R3),

(el) tring hop trong thiét bi phan tng thit ba (R3) va véi su c6 mit cia
polypropylen (PP) thu dugc & budce (c1) propylen va etylen va, tiy y, Cq4.1, alpha-
olefin dé nhor d6 tao ra phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1), polypropylen (PP) va phan copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir nhét
(EC1) c4u thanh hdn hop (M1),

(f1) chuyén hdn hop (M1) véo trong thiét bj phan tGng tht tu (R4), va

(gl) trung hop trong thiét bj phan tmg tht tu (R4) va véi su c6 mit ciia hdn hop
(M1) propylen va etylen va, tlly ¥, Cs.» anpha-olefin dé nho d6 tao ra phén
copolyme etylen-propylen thé dan hdi thir hai (EC2), hén hop (M1) va phin
copolyme etylen-propylen thé dan hoi thir hai (EC2) cdu thanh copolyme propylen
di pha (HECO).

13. Vit dc 4p luc dugc 1am bang ché phdm polypropylen theo diém bat ky trong

sb cac diém tir 1 t6i 10.

14. Vat duc theo diém 13, trong d6 vat duc nay 1a:
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- san phém cham séc tré em, nhu ghé dat trén xe hoi, xe déy hodc xe tap di cua tré
em, hodc 7

- d choi; hoic

- thing chira d6 ning; hoiic

- bao gbi van chuyén, nhu khay va gid dung.
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