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propylen thir nhat, copolyme khéi olefin, va hop phén Iwu hoa. Hop phan luu hoa nay bao

gom (i) copolyme a-olefin/propylen thir hai, (ii) chat @c ché luu hoa sém, va (iii) chat lién

két ngang. Sang ché ciing dé xuat hdn hop cao su luu hoa déo nhiét.
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Linh vue k§ thuat dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén hon hop cao su luu hoa déo nhiét.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Di biét cao su luu héa déo nhiét (TPV: Thermoplastic Vulcanizate). TPV 1a
hén hop polyme cb chat nén déo nhiét ma trong né mot thé dan hdi rin nhiét duge
phan b6, Cum tir “thé dan hdi rin nhiét” dugc dung dé chi thé dan hoi hoa rin hodc
"dong cing" khong thuan nghich khi lam néng, thuong 1a do phan g lién két ngang
khong thudn nghich. Cac thé dan hdi rin nhiét phd bién bao gém cao su c6 monome
etylen-propylen (EPM: Ethylene-Propylene Monomer) lién két ngang va cao su ¢6
monome etylen-propylen-dien (EPDM: Ethylene-Propylene-Diene Monomer) lién két

ngang.

Cac TPV thuong mai thuong duogc san xuét boi quy trinh ty luu héa mot thé
dan hdi trong chét nén déo nhiét (tic 13, lién két ngang bang peroxit, nhya phenol hodc
hé lwu hoa luu huynh, trong khi ddo tron manh). Cac vi du v& cac TPV bao gbm cao su

EPM rén nhiét trong chit nén polypropylen dang tinh thé.

Linh vuc k¥ thuét nay ludn c6 nhu ciu vé cac TPV c6 céac tinh chit duogc cai
thién nhur d6 bén nhiét cao, tinh ning & nhiét do thip dwoc cai thién, va do gian dai

duoc cai thién.
Ban chit ky thuit cia sing ché

Sang ché dé cap dén cac hdn hgp TPV ¢o thé dan hdi ran nhiét 1a copolyme
khéi olefin lién két ngang. Cac hdn hop TPV theo séng ché co dd bén nhiét dugc cai
thién, tinh ndng & nhiét do thép duoc cai thién, va do gifn dai dugc cai thién so Vo1

TPV thong thuong.

Theo mot phuong 4n, sang ché d& xuit hdn hop bao gdm hodc thu dugc tir hdn
hop phan Ung gbm polyme propylen thir nhét, copolyme khdi olefin, va hop phan luu
hoa. Hop phan luu hoa nay gdm (i) copolyme a-olefin/propylen thir hai, (ii) chét. e

ché luu hoa sém, va (iii) chét lién két ngang.
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Sang ché ciing dé xuat hén hop cao su lwu hoa déo nhiét. Theo mot phuong én,
hdn hop cao su luu héa déo nhiét nay c6 pha lién tuc chia polyme propylen thit nhét.
Pha khong lién tuc phén tan trong pha li€n tuc nay. Pha khong lién tuc nay chua

copolyme khdi olefin lién két ngang.
MG ta chi tiét sang ché
1. Hon hop

Sang ché dé xuét hdn hop. Theo mét phuong 4n, hdn hgp nay bao gdm polyme
propylen thtr nhit, copolyme khdi olefin, va hop phan lwu héa. Hop phan luu héa nay
chira polyme propylen thr hai 1a copolyme o-olefin/propylen, chit (rc ché Iuu hoa
sém, va chét lién két ngang. Hon hop niy con chtta hdn hgp phan tmg polyme

propylen tht nhit, copolyme khdi olefin, va hop phan luu héa.
A. Polyme propylen thir nhat

Hbn hop theo sang ché chtra polyme propylen thir nhit. Polyme propylen thir
nhit nay c6 thé 1a homopolyme propylen hoidc copolyme a-olefin/propylen. Theo mot
phuong an, polyme propylen thir nhitnay 1a copolyme a-olefin/propylen ngiu nhién
(hoic o-olefin/propylen ngiu nhién thi nhit). Copolyme o-olefin/propylen ngiu nhién
14 mot copolyme ma trong dé6 monome dugc phan bd mot cach ngiu nhién trong toan
b6 mach polyme va gdm mét luong 16n tinh theo %mol cac don vi c¢6 ngudn gbe tir
propylen, ciing v&i phan con lai 14 cac don vi c6 ngudn gde tir cac don vi c6 it nhét
mot a-olefin. Sy ¢ mat cia comonome trong copolyme lam thay d6i mirc do két tinh,
va do vay lam thay ddi cac ddc tinh vét ly cta propylen. Hop phan a-olefin ctia
copolyme propylen ngau nhién nay c6 thé 1a etylen (trong Phin mo ta nay, etylen duoc
xem la a-olefin) hoac Cy4yga-olefin mach théng, mach nhanh hodc vong. Céc vi du
khong nham giéi han vé cac Cs.,g o-olefin thich hop bao gdm 1-buten, 4-metyl-1-
penten, 1-hexen, 1-octen, 1-dexen, 1-dodexen, I-tetradexen, 1-hexadexen, va 1-
octadexen. Cic a-olefin ndy c6 thé con chira cdu triic vong nhu xyclohexen hodc
xyclopenten, tao nén a-olefin nhu 3-xyclohexyl-1-propen (alyl xyclohexan) va vinyl

xyclohexan.

Theo mot phuong 4n, polyme propylen thir nhit 1a copolyme oc-oleﬁn/propjlen

ngiu nhién c6 ty trong nam trong khoang tir 0,85 g/em’ dén 0,95g/cm’® va tbe do dong
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néng chay (MFR: Melt Flow Rate) nim trong khoang tir 2g/10 phiit dén 25¢/10 phut.

Theo mot phuong an, polyme propylen thi nhét 14 copolyme etylen/propylen
ngau nhién thtr nhét ¢6 15 phén tram khéi lugng cac don vi c6 ngudn gbc tir etylen,
copolyme nay co ty trong la 0,9g/cm’, trong lwong phan tir khoang 170000, va MFR
bing 12g/10 phit & 230°C du6i tai trong 2,16kg. Vi du khéng nhim gi6i han vé
copolyme etylen/propylen ngiu nhién thi nhit 13 thwong phdm C715-12 c6 ban cua
hang Dow Chemical Company, Midland, Michigan, USA.

Polyme propylen thu nhét nay c6 thé 1a su két hop ctia hai hozc nhiéu phuong

an duoc mo ta.
B. Copolyme khdi olefin

Hbn hoptheo sang chéchira copolyme khéi olefin. Cum tir “copolyme khéi
olefin (hodac “OBC: Copolyme khdi olefin), khi dugc st dung trong Phan mo ta, chi
copolyme phan doan hodc da khdi va bao gdm hai hodc nhidu doan hoic khéi riéng
biét v& mit hoa hoc (durc_rc goi 1a “céc khéi”) lién két theo kiéu mach théng, tie 1a
polyme bao gdm céc don vi khac biét v& mit héa hoc dugc lién két tiép ndi v6i nhau
bing lién két etylen da trung hop, chi khong phai 1a lién két theo kiéu ghép hop hoic
mach bén. Theo cac phuong an nhét dinh, cac khéi nay khac nhau vé ham lvong hodc
loai comonome dugc két hop trong no, ty trong, mirc do két tinh, kich c¢& tinh thé ¢co
thé dugc mong mubn cho polyme ctia hdn hop nay, loai hodc mitc dod déng phan cAu
hinh (ddng hudng hodc luan phién), tinh déu cuc bd hodc tinh khong déu cuc bo, lwong
phan nhanh, bao gdm phan nhanh mach dai hodc sidu phan nhanh, tinh ddng nht,
hodc tinh chit hod hoc hoic vat ly bat ky. Copolyme khdi olefin dugc dic ta boi cac
phan bd khac thudng cta chi sé da phan tan (PDI hoic M,/M,), st phan bd theo chidu
dai khéi, va/hodc su phan bd theo s6 luong khdi do quy trinh khac thudong nay tao ra
céc copolyme. Pic biét hon, khi duge san xuét trong mdt quy trinh lién tuc, cic
phwong 4n ctia OBC c¢6 thé c6 PDI nam trong khoang tir 1,7 dén 8; hodic nim trong
khoang tir 1,7 dén 3.5; hodic ndm trong khoang tir 1,7 dén 2.5; va nim trong khoang tur
1,8 dén 2.5 : hodic ndm trong khoang tir 1,8 dén 2,1. Khi duogc san xuét trong quy trinh
kiéu timg mé hodc quy trinh ban lién tuc, phuong 4n ctia OBC ¢6 thé ¢6 PDI nim
trong khoang tur 1,0 dén 2,9; hodc nam trong khoang tur 1,3 dén 2.,5: hodic nim trong

khoang tu 1,4 dén 2,0; hodc nam trong khoang tr 1,4 dén 1,8.
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Theo mot phuong én, OBC la copolyme da khéi etylen/o-olefin. Copolyme da
khéi etylen/ a-olefin bao gdm mot phan 16n tinh theo mol 1a céc don vi ¢6 ngudn goc
tir etylen, etylen chiém it nhit 1 50%mol, hodc it nht 1a 60%mol, hodc it nhét 1a
70%mol, hodc it nhét 1a 80%mol cing v6i phin con lai 1a copolyme da khbi bao gdbm
comonome. Copolyme da khéi etylen/a-olefin nay con bao gbm etylen va comonome
a-olefin ¢6 thé tring hop dugc & dang da trung hop, dugc dic ta béi nhiéu (te 13, hai
hodc nhiéu) khéi hodc cac doan gém hai hodc nhiéu don vi monome ¢6 thé trung hop
duoc khac nhau vé céc tinh chit hod hoc hodc vat Iy (chit ddng tring hop khdi), va 1a
mdt copolyme da khéi. Theo mot s& phuong 4an, copolyme da khéi c6 thé duge dai

dién béi cong thirc sau:
(AB)n

trong do n it nhét béng 1, tbt hon 1a mot s6 nguyén 16n hon 1, nhu 2, 3, 4, 5, 10,
15, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100, hodc cao hon; “A” thé hién cho doan hodc khéi
cung; va “B” thé hién cho doan hoic khbi mém. Cac A va cac B duogc lién két véi
nhau theo kiéu hinh mach théng, cht khdng phai theo kiéu hinh mach nhanh hoic
mach bén. Cac doan “cting” chi cac khéi don vi da tring hop trong d6 etylen c6 mit
v6i lugng 16n hon 95 phéan trim khéi lugng theo mot s6 phuong 4n, va theo cic
phuong an khac 1a 16n hon 98 phin traim khdi lugng. N6i cach khac, ham lugng
comonome trong cac doan cimg nho hon 5 phan trim khdi luong theo mot s6 phudng
an, va theo cac phuong an khac, nho hon 2 phan tram khéi lugng tinh theo téng khoi
lwong cua cac doan cing. Theo mdt sé phuong an, cac doan cimg bao gdm toan b,

hodc gin nhu toan bo 14 etylen.

Mit khac, cac doan “mém” chi cac khéi don vi da trung hop trong d6 ham
lugng comonome 16n hon 5 phan tram khéi luong tinh theo téng khéi lugng ctia cac
doan mém theo mot sd phuong 4n, 16n hon 8 phan tram khdi luong, 16n hon 10 phén
tram khdi lwong, hodc 16n hon 15 phén tram khdi lugng theo cic phwong an khac.
Theo mét s& phuong 4n, ham lugng comonome trong cac doan mém c6 thé 1a 16n hon
20 phan trim khéi Iwrong, 16n hon 25 phéan tram khéi lwong, 16n hon 30 phan tram khéi
luong, 16n hon 35 phén trim khéi lugng, 16n hon 40 phén trim khéi lvong, 16n hon 45
phan tram khoi lwgng, 16n hon 50 phin tram khéi lugng, hodc 16n hon 60 phin trim

khéi luong theo cac phuong 4n khac.
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Do céac khdi hodc cac doan khac khu biét twong ng dugc tao ra tir hai hodc
nhiéu monome duogc két hop thanh cac mach polyme don, nén polyme khong thé tach
chiét dugc mot cach hoan toan bing cach s dung cic ky thuat chiét chon loc tiéu
chudn. Vi du, polyme gdm cac ving twong ddi két tinh (cac doan c6 ty trong cao) va
cac vung twong dbi vo dinh hinh (cac doan c6 ty trong thp) khong thé chiét hodc cit
phan doan dugc mdt cach c6 chon loc béng cach sit dung cac dung mdi khéc nhau.
Theo mot phwong 4n, lugng polyme c6 thé chiét dugc bing cach st dung dialkyl ete
hodc dung moi alkan 1a nho hon 10, hodc nhé hon 7, hodc nho hon 5, hodc nho hon 2,

phén tram téng khdi lwgng polyme.

Ngoai ra, OBC néu trén ¢6 PDI thich tng v&i su phan bd Schultz-Flory cht
khong phai 1 sy phan bd Poisson. OBC nay dugc tao ra béi quy trinh trung hop dugc
md ta trong WO 2005/090427 va USSN 11/376,835 tao ra san phdm c6 ca sy phan bd
khéi da phén tan ciing nhu sy phan bd da phan tan vé kich ¢& khéi. Piéu nay cho phép
tao ra san pham OBC c6 cac tinh chét vat Iy khac biét. Ly thuyét v& cac loi ich ciia su
phan b khéi da phan tan trude ddy da duge mo hinh hoa va duge ban luan trong cac
4n pham: Potemkin, Physical Review E (1998) 57 (6), trang 6902-6912, va Dobrynin,
J. Chem.Phvs. (1997) 107 (21), trang 9234-9238.

Theo mét phuong an, copolyme da khdi etylen/a-olefin dwgc x4c dinh 1a ¢6 (A)
Mw/Mn nim trong khoang tir 1,7 d&én 3,5, it nhit mot diém nong chay, Tm, tinh theo
do C, va ty trong, d, theo don vi gam/cm3, trong do6 cac gia tri s6 Tm va d tuong tng
v6i méi lién quan:

Tm > -2002,9 + 4538,5(d) - 2422,2(d)*

trong d6 d ndm trong khoang tir 0,866g/cm’, hoic 0,87g/cm® dén 0,89g/cm’,

hoac

O,91g/cm3, hoac O,93g/cm3, va Tm nam trong khoang tir 113°C, hodc 115°C, hoac
117°C, hozic 118°C dén 120°C, hodc 121°C, hodc 125°C.

Theo mdt phuong 4n, copolyme da khéi etylen/a-olefin duge xac dinh 1a ¢6 (B)
Mw/Mn nam trong khoang tir 1,7 dén 3,5, va dugc dic td boi nhiét dung hop, AH theo
don vi J/g, va gia tri denta, AT, tinh theo dd C duoc xac dinh 1a mac chénh 1éch nhiét
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d6 giita pic DSC cao nhdt va pic cat phan doan phan tich tinh thé cao nhét

(“CRYSTAEF”), trong do6 céc gia tri s6 AT va AH c6 mbi quan h¢ sau:
AT >-0,1299 OH) + 62,81 dbi véi AH 16n hon khong va 1én t6i 130J/g
AT = 48°C d6i v6i AH 16n hon 130J/g

trong d6 pic CRYSTAF dugc x4c dinh bang cach st dung it nhét 5 phan trim
polyme tich ldly, va truong hop duédi 5 phan trim polyme c6 pic CRYSTAF c6 thé
nhan dién dugc, thi nhiét d0 CRYSTAF 1a 30°C.

Theo mot phwong 4n, copolyme da khdi etylen/a-olefin duge xac dinh 1a c¢6 (C)
kha ning hdi phuc dan hdi, Re, tinh theo phan tram khi kéo gian 300 phan trim va 1
chu ky dugc do v6i mang duge dic ép bang chit déng trung hop etylen/a-olefin, va ¢6
ty trong, d, theo don vi gam/cm3, trong d6 céc gia tri s6 Re va d théa man mbi quan hé
dudi day khi chit ddng tring hop etylen/a-olefin hdu nhu khéng cé pha lién két

ngang:
Re > 1481 — 1629(d).

Theo mot phuong 4n, copolyme da khdi etylen/a-olefin duge xac dinh 1a c¢6 (D)
mot phan doan trong lugng phan tir rira gidi trong khoang tir 40°C dén 130°C khi cét
phan doan béng cach sir dung TREF, khac biét & chd, phan doan nay c6 ham lugng
mol comonome cao hon it nhit 5 phéan trdm so véi ham luong comonome cla phan
doan chét ddng tring hop etylen ngiu nhién twong dwong rita gidi trong cuing khoang
nhiét do nay, trong d6 chéit déng tring hop etylen ngau nhién twong duwong néu trén cé
cung loai comonome va ¢6 hé sb néng chay, ty trong va ham luong mol comonome
(tinh theo toan bd polyme) nim trong khoang 10 phan trim cta ham luong mol cia
chét dong tring hop etylen/a-olefin.

Theo mdt phuong 4n, copolyme da khéi etylen/a-olefin duge xac dinh 1 ¢6 (E)
mo dun cét gitt & 25°C, G’(25°C), va md dun cat giit & 100°C, G’(100°C), trong dé ty
s6 gitta G’(25°C) va G’(100°C) nam trong khoang tir 1:1 dén 9:1.

Theo mdt phuong 4n, copolyme da khdi etylen/a-olefin duoc xéac dinh 1a c6 (F)

phan doan phén tir rira giai trong khoang tir 40°C dén 130°C khi cit phan doan bing
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cach st dung TREF, khac biét & chd, phan doan nay c6 chi s6 khdi it nhét 14 0,5 va 1én
téi khoang 1 va su phan bd trong lugng phan t&r, Mw/Mn, 16n hon khoadng 1,3.

Theo mét phuong an, copolyme da khdi etylen/a-olefin dugc x4c dinh 1a c6 (G)
chi s6 khéi trung binh 16n hon khong va Ién téi khoang 1,0 va sy phan b trong lugng

phén tir, Mw/Mn 16n hon khoang 1,3.

Copolyme da khéi etylen/a-olefin c6 thé c6 su két hop bét ky cua cac tinh c_hét
(A)-(G) néu trén.

Céc vi du khong nham giéi han vé cac comonome thich hgp bao gbm a-olefin
mach thing/mach nhénh c6 tir 3 t6i 30 nguyén tit cacbon, nhu propylen, 1-buten,
l-penten, 3-metyl-l-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten, 3-metyl-1-penten, 1-octen,
1-dexen, 1-dodexen, 1-tetradexen, 1-hexadexen, 1-octadexen va 1-eicosen; cac xyclo-
olefin ¢4 tir 3 t6i 30, hodac tir 3 t6i 20, nguyén tr cacbon, nhu xyclopenten,
xyclohepten, norbornen, 5-metyl-2-norbornen, tetraxyclododexen, va 2-metyl-1,4,5,8-
dimetano-1,2,3,4,4a,5,8,8a-octahydronaphtalen; cac di- va mono- polyolefin, nhu
butadien, izopren, 4-metyl-1,3-pentadien, 1,3-pentadien, 1,4-pentadien, 1,5-hexadien,
1,4-hexadien, 1,3-hexadien, 1,3-octadien, 1,4-octadien, 1,5-octadien, 1,6-octadien, 1,7-
octadien, etylidennorbornen, vinyl norbornen, dixyclopentadien, 7-metyl-1,6-octadien,
4-etyliden-8-metyl-1,7-nonadien, va 5,9-dimetyl-1,4,8-decatrien; va 3-phenylpropen,
4-phenylpropen, 1,2-difloroetylen, tetrafloroetylen, va 3,3,3-trifloro-1-propen.

Theo mét phuong 4n, comonome trong copolyme da khéi etylen/a-olefin durge

chon tir propylen, octen, buten va hexen.

Theo mdt phuong 4n, chit déng tring hop da khdi etylen/o-olefin 14 copolyme
da khéi etylen/octen.

Hoén hop OBC c¢6 thé 1a su két hop cua hai hoac nhiéu phuong an dugc néu
trong Phan mo ta.
C. Hop phén luu hoa

Hobn hop theo sang ché chita hgp phan luvu héa. Hop phan luu héa nay
chiapolyme propylen thir hai 1a copolyme o-olefin/propylen (copolyme o-

olefin/propylen thi hai), chét rc ché luu hoa sém; va chat lién két ngang.
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i. Copolyme a-olefin/propylen thir hai

Hop phan lru héatheo sang ché chira polyme propylen thit hai 1a copolyme a-
olefin/propylen (“copolyme o-olefin/propylen thtr hai”). Polyme propylen thir hai nay
khac véi polyme propylen thit nhit duge md ta & trén. Néi cach khac, copolyme o-
~ olefin/propylen thtr hai c6 mdt hodc nhidu tinh chét khac véi céc tinh chit i mo ta &
trén cho polyme propylen thit nhit nhu: ty trong, tdc d6 dong néng chay, mirc do don
phan c4u hinh, mic do két tinh, va/hodc hé chat xiic tac. Cac vi du khong nhim gi6i
han vé cac comonome thich hop cho copolyme a-olefin/propylen bao gbém C,, va Cy
t6i Cjpa-olefin, vi du, C,, C4, Cg va Cga-olefin. Copolyme a-olefin/propylen thtr hai

chira tir 1% khéi lwong t6i 40% khdi lwong comonome a-olefin.

Theo mot phuong an, copolyme a-olefin/propylen thi hai ciia hgp phan Iuu hoa
l1a copolyme etylen/propylen (hodc copolyme etylen/propylen tht hai). Theo mot
phuong 4n tiép theo, copolyme etylen/propylen thir hai 1& copolyme etylen/propylen

ngau nhién.

Copolyme etylen/propylen thtr hai dugc dic ta la ¢6 cac mach propylen gén nhu
ddng huéng. Cum tir "c4c mach propylen gin nhu déng hudng" chi cac mach c6 bd ba
ddng huéng (mm) do dwoc bing °C NMR Ia 16n hon 0,85, hodc 16n hon 0,90, hodc
16n hon 0,92, hodc 16n hon 0,93. Cac bd ba dé)ng huéng la da biét trong linh vuc k¥
thut nay va dugc mo ta trong, vi du, patent Hoa Ky sb 5,504,172 va Cong bb don
Quéc t& WO 2000/01745, md ta cac mach ddng hudng lién quan t6i don vi bo ba trong
mach phan tir copolyme xé4c dinh dugc bing phd BC NMR.

Copolyme etylen/propylen thir hai c6 téc ¢ dong néng chay (MFR) nam trong
khoang tir 0,1 dén 25g/10 phat, dwoc do theo tiéu chudn ASTM D-1238 (&
230°C/2,16Kg). Toan bd céc tri s6 riéng biét va cac khoang con nim trong khoang tir
0,1 dén 25¢/10 phat déu dugce dé xuat va mé ta; vi du, MFR c6 thé nim trong khoang
tur 1a giéi han dudi 1a 0,1, 0,2, hoac 0,5, dén gidi han trén 1a 25, 15, 10, 8, hodc 5 g/10
phut. Vi du, copolyme etylen/propylen thit hai ¢6 thé ¢ MER nam trong khoang tir 0,1
dén 10, hoic theo phuwong 4n khac nam trong khoang tir 0,2 dén 10g/10 phit.

Copolyme etylen/propylen thi hai c6 mic d6 két tinh nam trong khoang tir it
nhét 12 1 dén 30% khéi lwong (nhiét dung hop nim trong khoang it nhit 1a 2 dén nho
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gdm (A) tir 60 t6i nhé hon 100, tir 80 t6i 99, va tét hon nira 14 tir 85 t6i 99% khdi
lugng don vi ¢6 ngudn gdc tir propylen, va (B) tir 1én hon khong t6i 40, tot hon 1a tir 1
t6i 20, tir 4 t6i 16, va tham chi t6t hon nita 13 tix 4 t6i 15% khéi lugng don vi c6 ngudn
géc tr etylen va tuy y mdt hodc nhiéu Cy.j90-olefin; va chra trung binh it nhét 1a
0,001, it nhat 12 0,005 va t6t hon nita 14 it nhat 14 0,01 nhanh mach dai/tdng cong 1000
nguyén tir cacbon, trong d6 cum tir "nhanh mach dai" dung dé chi @6 dai mach c6
nhiéu hon it nhit mot (1) nguyén t& cacbon so véi nhanh mach ngén, va trong d6 cum
tir "nhanh mach ngan" ding dé chi d6 dai mach c6 it hon hai (2) nguyén t& cacbon so
v6i sb nguyén tir cacbon trong comonome. Vi duy, chit ddng trung hop propylen/1-
octen c6 cac mach chinh vé6i cac nhanh mach dai c6 d6 dai it nhit 1a bay (7) nguyén tix
cacbon, nhung cac mach chinh ndy cling c6 nhanh mach ngén c6 do dai chi gbm séu
(6) nguyén tir cacbon. S6 luong t6i da cic nhanh mach dai trong copolyme
etylen/propylen chit dong tring hop khong nhiéu hon 3 nhanh mach dai/tdng cong

1000 nguyén tir cacbon.

Theo mot phuong an, copolyme etylen/propylen thtr hai c6 mot, mot sb, hoac

toan b0 cac tinh chét sau:
ty trong nam trong khoang tir O,86g/cm3 dén 0,89g/cm’;

tbc d0 dong néng chay nim trong khoang tir 1g/10 phit dén 25g/10phut dugc
do theo tiéu chudn ASTM D-1238 (& 230°C/2,16Kg);

nhiét d6 néng chay (pic Tm trong DSC) nim trong khoang tir 55°C dén 116°C;

va
su phan b trong lwong phén tir (MWD) nam trong khoang tir 1,8 dén 3,0.

Vi du khong nhim gi6i han v& copolyme etylen/propylen thir hai thich hop 1a
thvong phdm c6 ban cia hing Dow Chemical Company, dudi tén thuong mai

VERSIFY™,

Copolyme a-olefin/propylen thir hai c¢6 thé 1a su két hop cua hai hodc nhidu

phuong an dugc mo ta.
ii. Chat tc ché luu hda sém

Hop phan luu héa nay bao gdm chat e ché luu héa sém. Cum tir “luu héa sém
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hon 50 Jun/gam (J/g)), toan bd cac tri s riéng biét va cac khoing con nim trong
khoang nay déu dwoc dé xudt va mé ta. Vi du, muc do két tinh c6 thé nam trong
khoang tir giéi han dudi 14 1, 2,5, hodc 3% khéi luong (14n luot twong tmg v6i it nhat
142, 4, hodc 5 J/g) dén gi6i han trén 12 30, 24, 15 hodc 7% khdi lwong (1an lugt twong
ung vGi nho hon 50, 40, 24,8 hoac 11J/g). Vi du, copolyme etylen/propylen thir hai ¢6
thé c6 mtrc do két tinh ndm trong khoang tur it nhét 1a 1 dén 24, 15, 7, hodc 5% khéi
luong (14n ot twong g véi it nhit 1a 2 dén nho hon 40, 24,8, 11, hodc 8,31/g). Mitc
d6 két tinh dugc do theo phuong phap DSC, nhu dwgc méd ta & trén. Copolyme
etylen/propylen thit hai bao gdm don vi c6 ngudn gbc tir propylen va don vi polyme c6
ngudn gbce tir comonome etylen va Cy4-Cjoa-olefin tity ¥. Cac comonome dugc 14y 1am

vi du gom céc C,, va C, téi Cypa-olefin; vi du, cac C,, C4, Cg va Cga-olefin.

Copolyme etylen/propylen thir hai gdm tir 1 t6i 40% khdi lwong comonome
etylen. Toan bd céac tri sb riéng biét va cac khoang con nim trong khoang tir 1 dén
40% khéi luong déu dugc dé xuét va mo ta; vi du, ham lugng comonome cé thé nam
trong khoang tr gi¢i han dudi 1a 1, 3, 4, 5, 7 hodac 9% khéi lugng dén gi6i han trén 1a
40, 35, 30, 27, 20, 15, 12 hodc 9% khoi luong. Vi du, copolyme etylen/propylen thir
hai gbm tir 1 t6i 35% khdi luong, hoic, theo cic phwong an khac, tir 1 t6i 30% khéi
lugng, hoic tir 3 t6i 27% khéi luong, hodc tir 3 t6i 20% khdi lwong, hodc tir 3 t&i 15%

khoi lvgng comonome etylen.

Copolyme etylen/propylen thir hai c6 sw phan bd trong luwgng phén tir (MWD),
dugc x4c dinh 14 khéi lugng phén tir trung binh khéi chia cho khéi Iwvong phén ti trung
binh sb (Mw/M,) béng hodc nhé hon 3,5; theo phuong an khac béng hodc nhé hon 3,0;

hodc theo phuong an khac nita nam trong khoang tir 1,8 dén 3,0.

Theo mot phuwong é&n, copolyme etylen/propylen tht hai 1a copolyme
etylen/propylen dugc xic tic bang phéi tir heteroaryl, c6 tdm kim loai, khong phai la
metallocen. Copolyme etylen/propylen thtr hai nhu vdy con dugc md ta trong céc
patent Hoa Ky s6 6,960,635 va 6,525,157. Copolyme etylen/propylen th hai nhu vay
1a thuong phdm ciia hing Dow Chemical Company, du6i tén thuong mai VERSIFY,
hodc cua hang ExxonMobil Chemical Company, duéi tén thuong mai VISTAMAXX.

Theo mdt phuong an, copolyme etylen/propylen thir hai con khac biét 1a bao
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som” chi viéc lién két ngang sém trong khi tron hop va/hodc xir Iy. Su luu hoa sém
xay ra khi chat lién két ngang bi phan huy nhiét. N6 khoi mao phan tng lién két ngang
ma phan tng nay c6 thé xay ra mot cach khong kiém soat dwoc va tao ra cac hat gel
trong khéi chit liéu déo nhiét. Céc hat gel c6 tac dong bat loi téi tinh ddng nhit cua
polyme dugc lién két ngang. Ngoai ra, sw luu héa sém dan t&i viée chit liéu déo nhiét
c6 do nhét néng chay cao khién cho kho xir ly va doi héi su gia ting khong duoc
mong mubn vé& mit ning lugng xit Iy. Do d6, “chit trc ché luu hoa sém” lam giam,

hodc loai trur, su lién Kkét ngang sém va’hodc khong kiém soét duoc trong OBC.

Céc vi du khong nham gidi han vé& chét tc ché luu hoa sém thich hop bao gébm
2,2,6,6-tetrametylpiperidinoxyl (TEMPO) va 4-hydroxy-2,2,6,6-
tetrametylpiperidinoxyl (4-hydroxy-TEMPO) va su két hop cia ching.

Theo mdt phwong an, chit trc ché luu hoa sém 1a 4-hydroxyl-TEMPO.
iii. Chét lién két ngang

Hop phan Iuu hoa nay bao g0m chit lién két ngang. Chét lién két ngang lién két
cac mach polyme OBC riéng biét v6i nhau. Khong mudn gin lién boi ly thuyét cu thé,
song diéu tin chic 1a copolyme a-olefin/propylen thit hai c6 tic dung lam chit mang
cho hop phin luu héa va ngin ngira sy phan cét beta cta polyme propylen thtr nhét

trong qud trinh lién két ngang cua OBC.

Theo mot phwong an, chét lién két ngang 13 peroxit. Peroxit c6 thé 1a dialkyl-
peroxit. Céc vi du khong nhim gi6i han vé dialkyl peroxit thich hgp bao gdm:
dicumyl peroxit, di-t-butyl peroxit, t-butyl cumyl peroxit, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-
butylperoxy)-hexan, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-amylperoxy)-hexan, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-
butylperoxy)hexyn-3, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-amylperoxy)hexyn-3, di[(t-butylperoxy)-
isopropyl]-benzen, di-t-amyl peroxit, 1,3,5-tri-[(t-butylperoxy)-isopropyl]benzen, 1,3-
dimetyl-3-(t-butylperoxy)butanol, 1,3-dimetyl-3-(t-amylperoxy) butanol va hdn hop

cua ching.
Theo mot phuwrong an, peroxit 12 2,5-dimetyl, 2,5-di-t-butylperoxy hexan.

Hop phan luu héa ndy c6 thé tlly ¥ bao gdm chét trg xtic tic lru hoa. Mot chét

trg xtc tac luu hoa thich hop va khong nham gi6i han 1a tri-alyl isoxyanurat (TAIC).

Theo mdt phuong 4n, hop phan luu hoa ndy ¢6 tir 78 t6i 99% khédi lugng
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copolyme etylen/propylen, tir 0% khéi luong hodc 16n hon 0% khéi lugng téi 2% khdi
lwong chét e ché luu hoa sém, va tir 1 t6i 20% khdi luong peroxit. Phan tram khi
lwong duoc tinh theo téng khdi lwong ctia hop phan luu hoa.
D. Cac chat phu gia

Hon hop theo sang ché c6 thé bao gdm mét hodc nhidu chit phu gia tiy chon.
Céc vi du khong nham gidi han vé cac chét phu gia thich hop bao gdm chat chng oxy
hoa, ddu pha don (ddu khoang hoic diu parafin), chit don (nhoém trihydrat, magie
hydroxit), chat 1am &n dinh anh séng tir ngoai, va hdn hop bat ky cua chung.

Theo mdt phwong 4n, hdn hop theo sang ché gém:

(A) 5% khéi lugng, hoic 14% khéi luong t6i 36% khdi lugng, hodc 50%
khéi lwong polyme propylen thtr nhat;

(B) 15% khdi lugng, hodc 27% khéi lugng, hodc 35% khdi luong t6i 64%
khdi lugng, hodc 76% khdi luong OBC;

(C) 1% khéi lugng, hogc 3% khéi lwgng, hodc 4% khéi luong t6i 18% khéi
lwgng, hodc 25% khdi lugng, hoic 36% khdi lugng hodc 40% khdi luong copolyme
etylen/propylen thit hai;

(D) 0% khéi lwgng, hodc 0,01% khéi Iwgng, hodc 0,05% khdi lwong. i
0,5% khdi lugng, hodc 1% khdi luong chét trc ché luu hoa sém; va

(E) 0,25% khoi lugng, hodc 0,1% khéi luong, hoac 0,5% khéi luong ti
2,5% khbi luong, hoic 5,0% khoi luong chét lién két ngang. Phan traim khéi luong
dugc tinh theo tong khéi lugng ctia hdn hop nay.

Theo mdt phuong 4n, hdn hop theo sang ché bao gdm céc hop phin (A)-(E)
nhu d4 néu trén cung véi mot, mot sd, hodc toan bo cac chit phu gia dudi day:

(F) 0% khéi luong, hogc 16n hon 0% khéi lugng, hodc 0,1% khéi lugng,
hoic 0,5% khdi lwong t6i 1% khéi luong, hodc 2 % khéi lugng chét chéng oxy hoa ;

(G) 0% khdi lugng, hodc 16n hon 0% khéi lwgng, hodc 1% khéi lugng t6i
33% khdi luong, hogdc 50% khéi luong diu pha don;

(H) 0% khdi lugng, hodc 16n hon 0% khéi luong, hodc 1% khdi luong t6i
3396kh6i1uqng,hoéc5096kh6i1uqngchétd©n;va
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(I) 0% khéi lwong hodc 16n hon 0% khéi luong, hoac 0,1 téi 1% khéi lugng
chét lam 6n dinh UV. Phan tram khéi lugng duoc tinh theo téng khéi luong ciia hon

hop nay.

Hbn hop theo sang ché co6 thé 1a sy két hop ciia hai hodc nhidu phuong 4n duge
mo ta.
2. Cao su luu héa déo nhiét

Theo mot phuong an, hdn hgp phan tng ctia hdn hop theo sang ché tao ra hdn
hop cao su luu hoa déo nhiét. Cum tir "cao su luu hoa déo nhiét" (hodc “TPV?”), khi
dugc st dung trong Phén md ta, chi thé dan hdi déo nhiét trong do6 pha thé dan hoi da
luu héa dugc phan tan trong vat lidu déo nhiét. Hon hgp TPV nay bao gém it nhat mot
vat ligu déo nhiét va it nhat mot vat liéu thé dan hdi da luu hoa (tic 13, lién két ngang).
Vit liéu déo nhiét tao ra nén mang, hodc mdt pha lién tuc, va thé dan hodi da luu hoa
tao ra pha khong lién tuc; tic 13, cac ving thé dan hdi da luu héa dugc phéan tan trong
nén mang déo nhiét. Theo mot phuong an, céc viing ctia thé dan hoi da luu héa duge

phén tan déu trong toan b pha lién tuc cuia vat liéu déo nhiét.

Hén hop cao su luu héa déo nhiét theo sang ché bao gdm polyme propylen thir
nhit va OBC da lién két ngang. Polyme propylen thi nhit 14 pha lién tuc cta cad su
luu hoa déo nhiét. OBC di lién két ngang 12 pha khong lién tuc duoc phén tan trong
toan bd polyme propylen thir nhat.

OBC duoc lién két ngang nho hop phan luu hoa nhu duge mo ta chi tiét & dudi.

Theo mdt phwong 4n, hdn hop cao su lwu hoa déo nhiét nay cling bao gdém

copolyme a-olefin/propylen thir hai.

TPV duoc diéu ché bang cach tron noéng chdy OBC v6i polyme propylen tha
nhit va bd sung hop phan luu héa & nhiét do tro gitip cho viéc lién két ngang cua
OBC. Hon hop TPV nay c6 thé dugc didu ché béi phuong phép thich hop bét ky dé
tron cac polyme bao gém vi€c tron bﬁng thiét bi khqu tron Banbury. Mot hodc nhiéu

chat phu gia tily chon cling c6 thé duge bd sung trong qud trinh tron nay.

Theo mot phuong 4n, hop phan luu héa 1a hdn hop tron trude (cling dugc goi 1a
hdn hop gdc). Noi cach khac, hop phan lru héa duge didu ché trude khi bd sung hop

phan luu hoa vao OBC va polyme propylen thir nhit. Hop phén Iuu hoa dugc tao ra
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bang cach tron néng chay copolyme a-olefin/propylen thtt hai & nhiét do nim trong
khoang tir 110°C dén 130°C. Sau khi copolyme o-olefin/propylen thir hai dwgc 1am
néng chay, chit e ché luu héa sém va chit lién két ngang duoc bd sung vao thiét bi
khudy tron. Tron tiép & nhiét do nay tir 1 t6i 5 phat. Hop phan luu hoa tron trude nay

sau d6 dugc d€ ngudi xudng nhi€t do moi trudong va sau dé cdt thanh cdc mau nho.

Theo mot phuong an, hdn hop TPV theo sang ché dugc didu ché nho viée lién
két ngang dong. Cum tir “lién két ngang dong” 1a quy trinh ma nho né hdn hop cua
chat lién két ngang va polyme dugc nhai nghién khi viéc lién két ngang cua polyme
xay ra. Thuit ngit "dong" chi viéc hdn hop bi tic dong luc cit trong budc lién két
ngang. Trai lai, cum tir "lién két ngang tinh” chi quy trinh trong d6 polyme 13 bat dong
(trong mot khoadng trérig tuong d6i ¢b dinh) trong qué trinh lién két ngang. Uu diém
ctia viéc lién két ngang dong 1a cac hdn hop thé dan hdi déo nhiét c6 thé dugc tao ra
khi hdn hop tron chita ty 16 thich hgp ciia polyme trén co s propylen va OBC ching
han. Piéu d3 dugc phat hién ra 1a c6 loi, néu hop phén luu hoa tao ra viéc lién két
ngang dong dong nhit va lam giam, hodc loai trir, su luu hoa sém trong khi lién két

ngang dong.

Theo mdt phuong én, polyme propylen thir nhdt va OBC dugc cip vao may
nhao tron Haake & nhiét d6 nim trong khoang tir 170°C dén 180°C va dugc trdn cho
dén khi duoc 1am néng chay. Hop phan luu hoéa (hén hop tron trude) sau dé duge bd
sung vao. Céc chit phu gia khac tlly chon c6 thé dugc bd sung & giai doan nay. Nhiét
do duoc ting 1én 185°C dé khoi mao viée lién két ngang ctia OBC. Céc thiét bi ngao
tron cia mdy nhdo tron Haake dugc quay véi tdc d6 nim trong khoang tur 80
vong/phut dén 90 vong/phat dé luu hoa dong hdn hop nay va lién két ngang cho OBC.
Hon hop da duge trén duge 14y ra khoi may tron ndy 1a hon hop cao su luu hoa déo

nhiét.

Trong qué trinh luu hoa dong, c6 loi néu copolyme a-olefin/propylen co6 tac
dung 1am chit mang cho chit lién két ngang va thic ddy lién két ngang dong. Ciing cb
loi, néu copolyme a-olefin/propylen thir hai cling ¢6 tdc dung lam chét trg tuong hop

cho OBC va polyme propylen thir nhét.

Theo mdt phuong én, hdn hgp TPV theo sang ché gdm:
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5% khéi luong t6i 50% khéi luong polyme propylen thit nhét;

15% khéi lwong t6i 76% khéi luong OBC di lién két ngang; va

1% khéi luong t6i 40% khdi lugng copolyme etylen/propylen thit hai. Phan
tram khdi lwong duoc tinh theo tdng khéi lugng ciia hdn hgp TPV nay.

Theo mot phuong an, hén hop TPV nay gébm 0% khéi luong hodc 16n hon 0%
khéi lugng téi 50% khdi lwong dau.

Theo mot phuong 4n, hdn hop TPV nay khong c6 EPDM.

Theo mot phwong 4n, hdn hop TPV nay khong cé styren.

Theo mot phuong 4n, hdn hop TPV nay c¢6 dd bén kéo nim trong khoang tir
4MPa dén 20MPa.

Theo mot phuong 4n, hdn hop TPV niy c6 d6 gidn dai khi dat nim trong
khoang tir 200% dén 900%.

Hon hop TPV theo sang ché co thé 1a sy két hop ciia hai hodc nhidu phwong an
dugc mo ta.
3. San pham

Sang ché dé xuét san phdm. San phim theo sang ché 1am tir hdn hop TPV theo
sang ché. Cac vi du khong nhim gi6i han vé cac san phdm thich hop bao gdm bot, 16p
xe, 6ng dan, dai, dém, nat téng hop, cac tng dung trén 0 td (ndc xe hoi/xe tai, bd phan
bit kin ctra, b phan bit kin than, bo phan bit kin kinh), 16p 16t nip day, giodng, chit bit
kin, cac profin duoc ép dun, va cac bo phan duoc duc.
Céc dinh nghia

Trur khi ¢6 chi din khac duoc chi ra mét cach cu thé, trai ngugc voi phén mo ta
hodc thong thudng trong linh vuc k§ thudt ndy, tat ca cac phan va phén tram déu dua
trén co s& khéi luong, va tit ca cac phuong phép thir nghiém déu dang hién hanh ké tur

ngay ndp don cua sang ché nay.

Cum tr "hdn hop” khi dugc st dung trong phén md ta, chi hdn hop ctia cac chét
liéu bao gdm hdn hop, cling nhu cic san phdm phan @ng va cic san pham phan hay

dugc tao ra tir cac chat liéu cua hdn hop nay.
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9 ¢ 9% ¢

Cum tir “bao gdm”, “gdm”, “c6” va cac cum tir twong duong cua chung 1a
khong loai trir sy ¢6 mit ciia hop phin hodc phuong phap bét ky. Cum tir “gdm chu
yéu 13 1a loai trir hop phén hodc phuong phap khéac bat ky, trir hop phén hoic phuong
phap cin thiét dé van hanh. Cum tir “bao gdm” s& khong bao gdém hop phan hozc

phuong phép khong dugc tuyén b cu thé.

Cum tir “polyme trén co s& etylen” khi dugc sir dung trong phan mo ta, ding dé
chi polyme goém, & dang da tring hop, mot lugng 16n ciia monome etylen (tinh theo

khéi lugng polyme), va tiy ¥ ¢6 thé chira mot hodc nhidu comonome.

Cum tir “chit ddng tring hop etylen/a-olefin”, khi duoc sir dung trong phan mé
ta, ding dé chi chit dong tring hop gdm, & dang di tring hop, mdt luong 16n cua

monome etylen (tinh theo khéi lugng chéat ddng tring hop), va it nhit mot a-olefin.

Cum tir “copolyme etylen/ a-olefin” khi duoc st dung trong phin mé ta, dung
dé chi copolyme gbm, & dang da tring hop, mét lugng 16n ciia monome etylen (tinh

theo khéi lwgng copolyme), va a-olefin, 12 hai loai monome duy nhét.

Cum tir "chit dong trung hop," khi dugc st dung trong phin mb ta, ding dé chi
polyme dugc didu ché bai viee trung hop it nhét hai loai monome khac nhau. Do vay,
cum tirchung cho chét ddng tring hop s& bao gdm cac copolyme (duoc st dung dé chi
cac polyme duogc diéu ché tir hai loai monome khéc nhau), va cac polyme dugc diéu

chétlr nhiéu hon hai loai monome khéc nhau.

Cum tir “polyme trén co s& olefin” khi dugc st dung trong phan mé ta, ding dé
chi polyme gbm, & dang da trang hop, mot lugng 16n ciia monome olefin, vi du, etylen
hodc propylen (tinh theo khdi lwong polyme), va tiy ¥ c¢6 thé chira mot hodc nhidu

comonome.

Cum tur "polyme," khi dugc sir dung trong phﬁn mo ta, dung dé chi hop chat
polyme dugc diéu ché biang cach trung hop monome, trong d6 chung cung loai hoic
khac loai. Do vdy, cum tir chung cho polyme s& bao ham cum tir homopolyme (dugc
str dung dé chi cac polyme dugc didu ché tir duy nhit mét loai monome, cung vai thuc
té 12 cac vi lugng tap chét c6 thd duge dua vao trong ciu tric polyme nay), va cum tir

chét déng trung hop nhu duoc xac dinh & dudi.

Cum tlr “polyme trén co s propylen”, khi dugc sir dung trong phin mo ta,
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dung dé chi polyme gém, & dang da tring hop, mot lwong 16n clia monome propylen

(tinh theo khéi lwong polyme), va tiry ¥ ¢6 thé chira mot hodc nhiéu comonome.

Cum tu “copolyme etylen/propylen”, khi dugc st dung trong phén mé ta, dung
dé chi polyme gdm, & dang da tring hop, mot lugng 16n ctia monome propylen (tinh
theo khéi luong polyme), monome etylen, va tiy y c6 thé chira mot hodc nhiéu

monome bd sung.
Céc phuong phép thir nghiém
ATREF

Phép phan tich cit phan doan rira giai ting nhiét do (ATREF: Analytical
temperature rising elution fractionation) dugc tién hanh theo phwong phap dugc mo ta
trong Patent Hoa Ky s 4,798,081 va trong cac 4n phim: Wilde, L.; Ryle, T. R.;
Knobeloch, D. C.; Peat, I. R.; Determination of Branching Distribution in
Polyethylene and Ethylene Copolymers, J. Polym. Sci., 20, 441-455 (1982). Hon hop
can phén tich dwoc hoa tan trong triclobenzen va dé két tinh trong cot chira chit mang
tro (dan bang thép khong ri) béi viée 1am giam chim nhiét d xubng 20°C véi toe do
Jam ngudi 0,1°C/phit. Cot duge lip cing véi bd do hdng ngoai. Pudng cong sic ky dd
ATREF sau d6 dugc tao ra bing cach rira giai mau polyme két tinh tir cot bai viée ting
cham nhiét d6 ciia dung moi rira giai (triclobenzen) tir 20 1én 120°C véi tbe do

1,5°C/phut.
Phan tich *C NMR

Céac mau duoc didu ché bang cach bd sung khoang 3g hdn hop 50/50 cla
tetracloetan-d*/orthodiclobenzen vao 0,4g mau trong dng NMR loai 10mm. Cdc mau
dwoc hoa tan va dugc lam dong nhét bing cich gia nhiét dng va cac chét trong né lén
150°C. Dit liéu dugc thu thap bang cach sir dung quang phd ké JEOL Eclipse™ 400
MHz hoic quang phé ké Varian Unity Plus.TM. 400 MHz, tuong g voi tan sd cong
huéng C 1a 100,5MHz. Dit lidu duge thu thap bing cach sir dung 4000 chuyén tiép
cho tép dit liéu véi do tré xung 6 gidy. Pé dat duoc tin hiéu tap am ti thiéu cho phép
phan tich dinh luong, nhidu tép dir liéu dwgc bd sung cling véi nhau. Do rong cta phd
1a 25000Hz v6i kich c& tép t6i thiéu 1a véi quy mé dit lidu 32K. Cac mAu duge phan

tich & 130°C trong dau do dang dai rong 10mm. Su két hop comonome dugc xac dinh
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bing cach st dung phuong phdp thit nghiém Randall (Randall, J. C.; JMS-Rev.
Macromol. Chem. Phys., C29, 201-317 (1989).

Chi sb nén (cho OBC)

Chi sb nén dugc do theo tiéu chudn ASTM D 395. Mau dugc diéu ché bang
cach xép chdng cic dia tron ¢6 dudng kinh 25,4mm c6 do day 3,2mm, 2,0mm, va
0,25mm cho dn khi téng do day dat 12,7mm. Cac dia ndy dugc cit tir cdc manh dic
ép 12,7cm x 12,7cm dugc dic bé'mg may ép néong dudi céc diéu kién sau: ap suét
khong trong 3 phut & 190°C, tiép d6 1a 86MPa trong 2 phit & 190°C, tiép d6 1a lam
ngudi bén trong may €p bing nudc chay lanh & 86MPa.

Chi s6 kéo

Chi sb kéo dugc do theo tiéu chudn ASTM D 412. MAu kéo dugc cét tir tim c6
d6 day khoang 2+0,3mm béng dao cit Die C dugc xac dinh theo tiéu chudn ASTM
D412. Thir nghiém kéo dugc thuc hién theo tiéu chuidn ASTM D412. Mau kéo dugc
gift trong budng md phong mdi trudng (70°C) ctia INSTRON trong 10 phut dé gia
nhiét so bd. Sau do, mau thtr ndy duge kéo gidn 100% trong 10 phut nira, giai phong
nhanh ma khong cho phép bat ngugc lai. Sau do, mau duge dé nghi trong 10 phut. Khi
két thuc giai doan nghi 10 phut, khoang cach dugc do gifta cac vét danh diu miu. Chi
s6 kéo (TensileSeT) dugc tinh toan theo cong thuc dudi day:

TensileSet =100[L - L,]/ L,
L la khoang cach gifta cac vét danh ddu mAu sau khoang thoi gian 10 pht hdi phuc.
Phuong phép chuin CRYSTAF

Su phéan bd mach nhanh dugc xac dinh béng cach chung cAt phén doan phéan
tich két tinh (CRYSTAF) nhd sit dung thiét bi CRYSTAF 200 1a thwong phédm c6 ban
cia hing PolymerChar, Valencia, Spain. Cac mau dugc hoa tan trong 1,2,4-
triclobenzen & 160°C (0,66 mg/mL) trong 1 gid va duge dé 6n dinh 95°C trong 45
phat. Nhiét do 14y miu ndm trong khoang tir 95 dén 30°C véi toc do lam ngudi
0,2°C/phut. B do hdng ngoai duge sit dung dé do ndng @6 dung dich polyme. Nong
d6 chat hoa tan tich tu duoc do theo polyme két tinh trong khi nhiét d6 gidm. Dan Xudt

phén tich cda profin tich tu phan a4nh sy phén bb phan nhanh mach ngén ctia polyme.
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Dién tich va nhiét @6 pic CRYSTAF dugc nhan dién bdi modun phan tich pic
nim trong phian mém CRYSTAF (Version 2001.b, PolymerChar, Valencia, Spain).
CRYSTAF nhén dién nhiét do pic la diém t6i da trén duong cong dW/dT va dién tich
nim gitta cac diém ubn dwong 16n nhét & ca hai phia pic dugc nhén dién trong dudng
cong din xuit. Pé tinh todn dudng cong CRYSTAF, céc thong s6 xir Iy dugc wu tién
1a v6i giGi han nhiét d¢ 1a 70°C va véi céac thong s6 lam béng nam trén gigi han nhiét
d6 0,1, va nim dudi gidi han nhiét d6 0,3.

Cum tir "mtc d két tinh" dung dé chi tinh déu din bd tri cac nguyén tir hodc
phan tr tao chu truc két tinh.Muc d6 két tinh polyme c6 thé dugc kiém tra bang céch
stt dung DSC. Tme chi nhiét 40 ma & d6 su nong chay két thic va Tmax chi nhiét do
nong chay dinh pic, ca hai déu duoc xac dinh béi nguoi c6 trinh do trung binh trong
linh vuc nay bang cach phén tich DSC nhd st dung dir liéu tir bude gia nhiét. Mot
phuong phép thich hop @& phan tich DSC st dung thiét bi Q1000(TM) DSC cua hang
TA Instruments, Inc. Viéc hi¢u chuin DSC dugc thuc hién theo cach dudi day. Trude
tién, duong nén duoc tao ra bang cach gia nhiét hop do tir -90°C 1én 290°C ma khong
¢6 mau bét ky trong khay DSC bang nhdm. Sau d6, 7 miligam mau indi méi duogc
phén tich béng cach gia nhiét mau 1én 180°C, 1am ngudi mau xuéng 140°C véi toe do
lam ngudi 10°C/phut, tiép d6 1a duy tri mAu theo kiéu déng nhiét & 1410°C trong 1
phitt, tiép d6 gia nhiét mAu tir 140°C 1én 180°C véi toc do gia nhiét 10°C/phut. Nhiét
dung hop va su b4t diu noéng chay cliia miu indi duge xéac dinh va theo ddi véi budce
0,5°C tir 156,6°C dbi voi su bit diu néng chay va véi bude 0,51/g tir 28,71 J/g dbi voi
nhiét dung hop. Sau do6, nuwéc da duge khir ion dugc phén tich béng cach lam ngudi
giot nhd ctia mau méi trong khay DSC nim trong khoang tir 25°C dén 30°C véi toe do
lam ngudi 10°C/phit. Mau nay dugc giit dang nhiét & 30°C trong 2 phut va dugc gia
nhiét 1én 30°C véi tde do gia nhiét 10°C/phut. Sw bit diu néng chay dugc xac dinh va
theo ddi véi bude 0,5°C tir 0°C.

Mau polyme dugc €p thanh mang méng ¢ nhiét do 190°C. Khoang 5 t6i 8mg
mau dugc can va dugc dit trong khay DSC. Mot ndp chup duge day 1én khay dé dam
bao méi truong kin. Khay mau duge dit trong 0 mau DSC va sau d6 gia nhiét voi tbe
d6 cao khoang 100°C/phut t&i nhiét d§ 16n hon nhiét do lam noéng chdy polyme
khoang 30°C. Miu dugc gitt ¢ nhiét do nay trong khoang 3 phit. Sau do, mau dugc

-20-



30331

lam lanh véi tdc dd 10°C/phut xudng -40°C, va giit dang nhiét & nhiét do nay trong 3
phtit. Do d6, miu dugc gia nhiét v6i téc do 10°C/phut cho dén khi néng chay hoan
toan. Puong cong entalpy thu dugc duoc phén tich vé céc pic nhiét do nong chay, su
bt du va pic nhiét do két tinh, nhiét dung hop va nhiét két tinh, Tme, Tmax, va chi s
quan tAm bit ky khac tir céc biéu dd nhiét twong mg nhu duoc mo ta trong Patent Hoa
Ky s 5,960,635. Hé sb duge sit dung dé quy dbi nhiét dung hop thanh phan trim khéi
luong murc do két tinh danh dinh 13 165 J/g=100% khéi lugng muc do két tinh. V6i hé
sé quy dbi nay, tbng mirc dd két tinh ctia copolyme trén co s& propylen- (don vi: phan
tram khdi lvong muc do két tinh) duge tinh toén theo cong thirc nhiét dung hop chia

cho 165 J/g va nhan véi 100 phan tram.
Ty trong dugc do theo tidu chuan ASTM D792.
Phuong phap tiéu chuan DSC

Céc két qua cua phép do nhiét lugng quét vi sai dugc xac dinh bang céch sir
dung thiét bi TAI model Q1000 DSC duoc lip ciing v6i bd phan lam mat RCS va bd
tr 14y mAu. Dong khi suc nito 50mL/phtt dugc st dung. MaAu dugc ép thanh mang
mong va duge 1am nong chay may ép ¢ khoang 175°C va sau d6 dugc lam mat b%lng
khong khi xudng nhiét do trong phong (25°C), 3-10 mg chét 1iéu nay sau d6 duoc cit
thanh dia c¢6 duong kinh 6mm, dugc cdn mot cach chinh x4c, dugc dit trong khay
nhom sang (khoang 50mg), va sau do gip nép. Tinh ning nhiét ctia mau dugc nghién
ctru v6i profin nhiét do dudi day. Mau dugc gia nhiét nhanh t6i 180°C va gitr dang
nhiét trong 3 phut dé loai b6 tdn du nhiét tir trudc bét ky. Sau 4o, mau dugc lam lanh
xubng -40°C vé6i tbe do 1am lanh 10°C/phit giit & -40°C trong 3 phut. Sau d6, mu nay
duoc gia nhiét 1én 150°C véi tbe do gia nhiét 10°C/phit. Cac dudng cong lam lanh va
gia nhiét 14n hai dugc ghi lai.

Pic néng chay DSC duoc do 1a gid tri t6i da v& luu lugng nhiét (W/g) dbi véi
dudng nén tuyén tinh nim trong khoang -30°C va két thiic néng chay. Nhiét dung hop
duoc do bang dién tich ndm dudi dudng cong néng chay trong khoang giita -30°C va
két thuc nong chay nho sir dung duong nén tuyén tinh.

Trir khi ¢6 chi din khac dwoc chi ra cu thé, diém noéng chay (T,,) cia mbi

polyme dugc xéc dinh tir dudong cong nhiét thit hai thu dugce tir DSC, nhu dugc mo ta
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¢ trén (pic Tm). Nhiét do két tinh (T,) duoc do tir dudng cong lam lanh tha nhét (pic
Tc).

DMA

Phép phén tich co dong luc (DMA) dugc do trén cac dia dugc duc €p duge tao
thanh trong mdy ép néng & 180°C véi ap luc 10MPa trong 5 phut va sau d6 lam ngudi
may ép nay bang nudc véi tbc dd 90°C/phiit. Thir nghiém duoc tién hanh bang cach str
luu bién ké bién dang dugc duoc kiém soat ARES (thiét bi TA) dugc lép cung vdi bd

kep congxon kép cho thir nghiém X04n.

Tdm 1,5mm dugc ép va cit thanh thanh c¢6 kich thude 32 x 12mm. Mau duogc
kep & ca hai dau gifta cac dAu kep cach nhau 10mm (khoang tach kep AL) va lan dugc
gia nhiét trong cac bude lién tiép tir -100°C t&i 200°C (5°C mdi budc). O mdi nhiét do
mo dun xo0in G' duge do véi tan sd goc 10 rad/s, bién do bién dang dugc duy tri nam
trong khoang tur 0,1 phan trim dén 4 phan trim d8 dam bao ring su xodn thoa dang va

viée do duoc duy tri & ché do tuyén tinh.

Luc tinh ban déu 10g duge duy tri (ché do tu kéo) dé ngan ngira su chung cta
mAu khi su gidn né nhiét xay ra. Két qua 13, su tich kep AL ting theo nhiét do, dac
biét & trén diém noéng chay hoic chay mém cta mau polyme. Ding thtr nghiém & nhiét

d6 tbi da hoic khi khe hé giita cac dau kep dat 65mm.

Cum tir "% do gian dai" khi dugc ap dung cho bot 1a sy gidn né nhiét tuyén tinh
ma mau c6 thé dat duoc trude khi giy v&. Bot duge thit nghiém bing phuong phap
tuong tu dugc st dung dé xac dinh d bén kéo, va két qua dugce biéu hién theo phén
traim d6 dai ban dAu cua mAu bot theo cac phuong phép theo tiéu chuan ASTM D-
3574, Thtt nghiém E. |
Phuong phap GPC

Hé sic ky thdm gel bao gém thiét bi Polymer Laboratories Model PL-210 hoac
thiét bi Polymer Laboratories Model PL-220. Cgt va cac ngan carousel dugc van hanh
& 140°C, ba cot Polymer Laboratories 10-micron Mixed-B dugc st dung. Dung mdi 1a
1,2,4-triclobenzen. Cac miu duoc didu ché véi ndng dd 0,1gam polyme trong 50

mililit dung méi chira 200ppm hydroxytoluen da butyl héa (BHT). Mau dugc diéu ché
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boi viée quay tir tir trong 2 gid & 160°C. Thé tich tiém dugc ap dung 1a 100 microlit va

tbc do chay 1a 1,0mL/phit.

Viéc hiéu chuin ché do cot GPC dugc thuc hién véi 21 chuén polystyren 06 su
phan bd trong lwong phan tit hep c6 cac trong lugng phan tir nim trong khoang tir 580
dén 8400000, dugc b tri trong 6 hdn hop "cocktail" voi it nhit mot nhém mudi tach
gitta cac trong lugng phan t ri€éng bi€t. Cac chuin duoc mua tir hang Polymer
Laboratories (Shropshire, UK). Cac chudn polystyren dugc didu ché véi 0,025 gam
trong 50 mililit dung mdi cho cac trong lwong phén tr bang hoic 16n hon 1000000, va
0,05 gam trong 50 mililit dung moi cho cac trong lugng phan tr nhé hon 1000000.
Céc chudn polystyren duoc hoa tan & 80°C clng véi khudy nhe trong 30 phiit. C4c hdn
hop chuén hep duoc chay dau tién va theo thtr tur giam dan tir trong luong phan it cao
nhit xubng t6i su thoai bién tdi thiéu. Cac trong lwong phan tit pic chuin polystyren
dugc quy doi thanh céc trong luong phén tir polyetylen nho st dung cong thic sau
(nhu dugc mo ta trong 4n phém: Williams and Ward, J. Polym. Sci., Polym.Let., 6,
621 (1968)): Mpolyetyten=0,43 1(Mpotystyren)-

Viéc tinh toan trong lugng phéan tir twong duong polyetylen dugce thyc hién nho

str dung phin mém Viscotek TriSEC Version 3.0.

Tbe d6 dong nong chay, hoac MFR dugc do theo tiéu chuidn ASTM D 1238,
Condition 230°C/2,16 kg.

H¢ ) néng chay, hodc MI, dugc do theo ti€u chuidn ASTM D 1238, Condition
190°C/2,16 kg.

Chung cit phan doan polyme bang TREF

Viéc chung cit phan doan TREF quy md 16n dugc tién hanh bang cach hoa tan
15-20g polyme trong 2 lit 1,2,4-triclorbenzen (TCB) béi viéc khudy trong 4 gio &
160°C. Dung dich polyme nay dugc tac dong boi 15psi (100kPa) nito vao cdt thép cd
3 inso 4 phut (7,6cm x 12¢m) duoc nhdi hdn hop 60:40 (thé tich: thé tich) hat thuy tinh
loai k§ thuat, hinh cau loat qua sang 30-40 (600-425um) (c6 ban cia hing Potters
Industries, HC 30 Box 20, Brown wood, Tex, 76801) va day cit ngén béng thép khong
ri, duong kinh 0,028" (0,7mm) (c6 ban ctia hang Pellets, Inc. 63 Industrial Drive,
North Tonawanda, N.Y., 14120). Cot nay dugc dugc ngdm trong bao dau dugc kiém
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sodt nhiét, dugc thiét 1ap vao ban ddu 1a 160°C. Cot ndy dugc lam ngudi is dau tién
duoc lam lanh déu xuéng 125°C, sau d6 lam ngudi tu tir xuéng 20°C v6i muc 0,04°C
trén phiit va giit trong gio. TCB m&i dugce dua vao véi mirc khodng 65mlL/phit trong
khi nhiét d0 duoc tang 1én vi mac 0,167°C trén phut.

Céc phan khoang 2000mL chit tach tir cot TREF diéu ché duoc thu gom trong
bd thu gom phana doan gia nhiét 16 tram. Polyme dugc ¢b trong mdi phan doan st
dung bo bdc hoi quay cho dén khi con lai khoang 50 t6i 100mL dung dich polyme.
Céc dung dich da c6 dugc dé yén qua dém trude khi bd sung metanol du, loc, va ria
(khoang 300-500mL metanol bao gém l4n rira cuéi). Budce loc bude duogc thuc hién
trong loc ¢6 trg gitip chan khong 3 vi tri nho s dung gidy loc phit polytetrafloroetylen
5,0pum (c6 ban ciia hang Osmonics Inc., Cat# Z50WP04750). Céc phéan doan dé loc
duoc 1am khd qua dém trong 10 chan khong & 60°C va dugc can trén can phén tich
trude khi thir nghiém tiép.

Do bén kéo

Céc tAm cho thtr nghiém co hoc duge tao ra bang cach ddc ép cdc manh polyme
& 180°C va thdi gian ép 10 phut dudi 4p sudt 10MPa. Céc tim dugc cat thanh cac miu
hinh chudng nh st dung dao Die C. Cac thir nghiém do bén kéo dugc tién hanh theo
tiéu chudn ASTM D412 & nhiét do trong phong. Téc do kéo 50 mm/phut.

™A

Phan tich co nhiét: Cac mau duogc dic ép thanh cac mang moéng 1,8mm, sau do
duoc quét véi mire 5°C/phuat tir 50°C 1én 200°C trong thiét bi phana tich co nhiét
(TMA Q400) v6i luc tac dong 0,5N.

Mot sb phuong 4n theo sdng ché s& duoc md ta chi tiét trong cac vi du dudi day.
Vi du thue hién sang ché
1. Vat licu

Céc vat liéu dugc st dung trong céac vi du dugce dua ra trong Bang 1 ¢ dudi.
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Béang 1
Hop phan Mo ta Ngudn cép
OBC 1 Copolyme da khoi etylen-octen Dow Chemical
Ty trong: 0,866 g/lem’
Tm; 119°C
MI; 0,50g/10 phat
18% mol octen trong doan mém
OBC 2 Copolyme da khdi etylen-octen Dow Chemical
Ty trong: 0,887 g/cm3
Tm: 119°C
MI: 5,0g/10 phut
18% mol octen trong doan mém
INSPIRE™ Copolyme etylen/propylen ngau nhién Dow Chemical
C715-2 Ty trong: 0,90g/cm’
(PP) MFR 12,0g/10 phut

Luperox 101

Akema

peroxide 2,5-bis(tert-butylperoxy)-2,5-dimetylhexan
VERSIFY™ Copolyme etylen/propylen ngau nhién Dow Chemical
2300 Ty trong: 0,866 g/lem’
MFR: 2,0g/10 phut
Mtc d9 két tinh: 13%
TAIC Tri alyl isoxyanurat Dow Chemical
4-hydroxy- 4-hydroxyl-2,2,6,6-tetrametyl-1- Dow Chemical
TEMPO piperidinyloxy
Irganox 1010 Pentaerytritol tetrakis(3-(3,5-di-tert-butyl-4- Ciba
hydroxyphenyl) propionat
Irgfos 168 Tris(2,4-di-tert-butylphenyl) phosphit Ciba
Santoprene Cao su luu hoa déo nhiét (TPV) Advanced
201-64 D0 cung, shore A: 64 Elastomer
Ty trong: O,97g/cm3
Sunpar 2280 Dau parafin Sunoco
Nordel IP4760 | EPDM Dow Chemical

2. Diéu ché hop phan luu héa

Didu ché hop phan luu héa tron trude - copolyme etylen/propylen VERSIFY

2300 dwoc cap vao may nhao tron Haake loai 50ml (ctia hang Thermo Co) o 120°C.
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Sau khi copolyme etylen/propylen VERSIFY 2300 noéng chay, 4-hydroxyl-TEMPO va
LUPEROX 101 tiép d6 dwoc cip vao méay nhio trdn nay va dugc tron trong khoang 2
phit. Hop phéan luu héa focman (hdn hop gbc) dugc 14y ra khoi may nhao tron Haake
va dé ngudi xubng nhiét do trong phong va sau do c4t thanh cac mau nhé.
3. Hdn hop phan tmg va tao hdn hgp TPV

Diéu ché hdn hgp TPV: OBC va homopolyme propylen dugc cAp vao may nhao
tron Haake at 175°C va duogc trén trong 5 phut. Sau do, du va chit phu gia khac dugc
nap vao. Khi mémen ¢ mirc khong d6i, nhiét d6 duoc ting 1én 185°C, sau d6 hop phan
luu hoéa (tr bude trén) dugc cAp vao may tron. Téc dd quay 80 vong/phut. Hon hop da
tron nay dugc ldy ra khéi may nhao tron va dugc lam ngudi xubng nhiét do trong

phong. Hon hop TPV focman duge cit thanh cac méu dé duc va cac thit nghiém khac.

4. C4c mAu so sanh va cdc vi du theo sang ché dugc dua ra trong Bang 2 dudi day.
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5. Nhan xét

~ Nhu duge thé hién trong Bang 2, cic Vi du theo sang ché 1-9 1a cac hon hgp TPV
¢6 OBC dugc lién két ngang dong ma khong c6 diu. So v6i OBC nguyén chét (OBC 1,
mAu so sanh 1), tit ca cac Vi du theo sang ché 1-9 déu c6 su can bing tdt gitta tinh chét
co hoc (d6 gidn do kéo trén 400%) va do chay (MI 16n hon 10g/10 phut). Dong thoi, do

bén nhiét duoc cai thién mot cach dang k& déi v6i cac Vi du theo sang ché 1-9.

Cac mAu so sanh 2 va 3 1 cac miu TPV c6 EPDM duoc lién két ngang dong
(NORDEL IP4760) du6i dang pha cao su (pha phan tan). Cac Vi du theo sang ché 10-12
1a cac TPV c6 OBC duoc lién két ngang dong va ciing duge don dau. Khi so sanh céc vi
du theo sang ché 10-12 véi cac mAu so sanh 2-3, cac Vi du theo sang ché 10-12 ¢6 su can

bang dugc cai thién giita cac tinh chét co hoc va do chay.

Vi du so sanh 4 1a mau TPV thuong mai (Santroprene 201-64 cua hing AES,
EXXONMOBIL). Khi so sanh cac Vi du theo sang ché 10-12 v&i méu so sanh 4, di thiy
rfing cac TPV dua trén co s& nhya OBC c6 do gian dai t5t hon nhiéu, trong khi cac tinh

chat 14 twong dwong véi thuong pham TPV Santroprene 201-64.

Ngoai ra, cac Vi du theo sang ché 1-9 va 10-12 ciing thé hién ring d6 chay mém co
thé diéu chinh dugc bang cach thay doi cac ham lwong dau va OBC, cho phép khong gian
thiét ké mo rong hon. '

Diéu dic biét dwoc lwu ¥ 14 sang ché khong chi gi6i han & cac phuong &n va cac
minh hoa trong Phan mé ta, ma bao gdm ca céac dang duoc cai bién cia cac phuong an
nay bao gdm cac phan ctia cac phuong 4n va su két hop cua céc ddu hiéu cia céc phuong

an khac nhau ndm trong pham vi cua Yé&u cau bao ho kém theo.
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YEU CAU BAO HQ
1. Hon hop bao gém hoic thu duoc tir hdn hop phan tmg gdm:
polyme propylen thir nhit;
copolyme khdi olefin; va hop phan luu héa gom:
i) copolyme a-olefin/propylen thit hai,
ii) chit wrc ché luu héa sém; va
iii) chit lién két ngang.

2. Hon hop theo diém 1, trong d6 polyme propylen thir nhat 13 copolyme etylen/propylen
thtr nhat.

3. Hon hop theo diém 1 hoic 2, trong d6 copolyme khdi olefin 13 copolyme da khbi
etylen/octen.

4. Hon hop theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 t6i 3, trong d6 copolyme a-

olefin/propylen thir hai 1a copolyme etylen/propylen thit hai.

5. Hon hop theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 t6i 4, trong d6 chit tc ché luu hoa
sém duge chon tir nhém bao gdm 2,2,6,6-tetrametylpiperidinoxyl (TEMPO) va 4-
hydroxy-2,2,6,6-tetrametylpiperidinoxyl (4-hydroxy-TEMPO), va céc t6 hop cia ching.

6. Hon hop theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 5, trong d6 chat lién két ngang la

peroxit.

7. Hon hop theo diém bat ky trong sé cac didm tir 1 t6i 6, trong d6 hop phan luu hoéa con

bao gdm chit tro xtc tac luu hoa.

8. Hon hop theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 6 gdm:
14% khdi lwong t6i 50% khéi lugng copolyme etylen/propylen thtr nhét;
35% khéi luong t&i 76% khéi lwong copolyme khéi olefin;
3% khbi lugng t6i 36% khéi luong copolyme etylen/propylen thit hai;

0,01% khdi lwong t&i 1,0% khéi lwong chit te ché luu hoa sém; va
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0,1% khdi lwong t6i 5,0% khdi lwong peroxit.

9. Hon hop theo diém 8, trong d6 hdn hop niy con chtra chit phu gia dwgc chon tir nhém
bao gém chét chéng oxy hoa, dau pha don, chit don, chit 1am 6n dinh 4nh sang tr ngoai,

va hén hop bat ky cua ching.

10. Hon hop cao su luu héa déo nhiét chira hdn hop theo diém 1, trong dé hdn hop cao su
luu hoa déo nhiét nay co:

pha lién tuc chira polyme propylen thir nhat ma 13 copolyme etylen/propylen thir
nhét;

pha khong lién tuc phan tan trong pha lién tuc, trong d6 pha khong lién tuc nay
chira copolyme khéi olefin ma 13 copolyme da khéi a-olefin/etylen lién két ngang; va

chit trg tuwong hop, 13 copolyme a-olefin/propylen thir hai ma Ia copolyme
etylen/propylen thir hai ma khac véi copolyme etylen/propylene thtr nhét;

trong d6 hdn hop cao su luu héa déo nhiét nay gém:
5% khéi lwong t&i 50% khéi lwong copolyme etylen/propylen thir nhat;

15% khdi luong t&i 76% khdi lugng copolyme da khéi a-olefin/etylen lién két

ngang; va
1% khéi lwong t6i 40% khéi lwong copolyme etylen/propylen thit hai.

11. Hon hop cao su luu héa déo nhiét theo diém 10, trong d6 hon hop nay cé do bén kéo

nam trong khoang tir 4MPa dén 20MPa.

12. Hon hop cao su luu héa déo nhiét theo diém 10 hodc 11, trong d6 hdn hop nay c6 do

gidn dai khi dt nim trong khoang tir 200% dén 900%.
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