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(57) Sang ché dé cap dén chét xtc tac polyme hoa olefin c6 hoat tinh & mirc cao chira chit
mang silic oxit chira bo va quy trinh diéu ché chit xuc tac nay. Sang ché duoc dic trung ¢
chd, chat mang nay duoc xur 1y nhiét két hop vai xir Iy héa hoc bang cach sir dung hop chat
bo. Hop chit bo dugc sir dung trong xtr 1y héa hoc theo sang ché 1a bo halogenua, tot hon
1a bo triclorua. Chit xtc tac theo sang ché c6 khdi luong cua bo so v6i chat mang 1a tir
0,5% dén 0,7% va c6 khdi luong ciia bo so voi chit xtic tac 1a tir 0,1% dén 0,5%. Chat xuc
tac cua sang ché c6 cac thanh phﬁn hoa hoc bao g@)m: - bo tir 0,1% dén 0,5% khdi lugng; -
titan tir 4% dén 6% khdi luong; - magie tir 2% dén 6% khdi luong; - clorua tir 15% dén
25% khdi luong.
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Linh vwe k§y thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén chét xuc tac dung cho qua trinh polyme hoéa olefin ¢6 hoat
tinh & mirc cao chira chat mang silic oxit chita bo va quy trinh hoa hoc diéu ché chét
xuc tac nay.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

P biét rang c4u hinh va su phan bd kich ¢ ctia polyme va chét xic tic 1a co
twong quan véi nhau. Nhu dwoc boc 16 trong 4n phdm: Ludwig L. Bohm, Angew.
Chem. Int. Ed. 2003, 42, 5010 - 5030, tirc 1a khi chit xtc tic c6 cu hinh hinh ciu va
khoang phan bd kich ¢& hep, n6 ciing s& tao ra polyme ma c6 cdu hinh hinh cu va
khoang phan bd kich ¢& hep. Do d6, c6 nd luc @ cai thién kich ¢& va ciu hinh cia

polyme bang cach sir dung chit xuc tic c6 hoat tinh & mtc cao.

Patent M§ sb 6,228,792 B1 (2001) ciia Michael John Carney boc 19 quy trinh
didu ché chit xuc tac mang silic oxit ma dugc xir 1y bing cach st dung butyl etyl
magie (BEMag). Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang chit xtc tac duoc tao ra
béng phuong phép nay tao ra sy phan bd kich c& rong va tao ra luwong bui 16n ma kho
dé loai bo, hoic can thiét phai sir dung thiét bi bd sung d& loai bo bui dan dén chi phi

san xuat cao hon.

Patent M¥ s6 7,259,125 Al (2008) ctia Maria A. Apecectche, Phuong A. Cao va
ddng tac gia boc 16 quy trinh diéu ché chét xuc tic, trong d6 chit mang silic oxit dugc
tao ra bang cach st dung trietyl nhém 1am bazo Lewis. Cac tic gia sang ché da phat
hién ra ring chit xuc tic duoc tao ra tir phuwong phap nay hiu nhu khong tao ra hoat
tinh & muc cao.

Do d6, muc dich cua sang ché 13 lam tang hoat tinh cua chét xuc tac béng cach
st dung axit Lewis. Trong khi d6, chit xtc tic thu duoc s& c6 su phan b kich c¢& hep

ma cling s€ ngén ngira van dé su co ve bui.
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Bin chit ky thuat ciia sang ché

Sang ché d& cap dén chét xtc tic polyme hoa olefin ¢6 hoat tinh & mic cao
chira chit mang silic oxit chira bo va quy trinh didu ché chit xuc tic niy. Sang ché
duoc dic trung & chd, chit mang nay duoc xi Iy nhiét két hop véi xir Iy hoa hoc bing
cach str dung hop chit bo.

Hop chét bo duoc sit dung trong xit Iy héa hoc theo sang ché 13 bo halogenua,
t5t hon 1 bo triclorua.

Chit xtc tac theo sang ché c6 khdi lugng clia bo so véi chit mang 1a tir 0,5%

dén 0,7% va c6 khéi lwong ctia bo so vé6i chit xtc tac 1a tir 0,1% dén 0,5%.

Chét xtic tac theo sdng ché c6 thanh phin héa hoc bao gdm:

-Bo tir 0,1% dén 0,5% khdi luong
- Titan tir 4% dén 6% khdi lwong
- Magie tir 2% dén 6% khdi lugng
- Clorua » tir 15% dén 25% khéi lwong.

Theo phuong 4n khac, sang ché dé cap dén quy trinh didu ché chét xic tic ding
cho qué trinh polyme héa olefin ¢ hoat tinh & mic cao chita chit mang silic oxit chira

bo. Quy trinh nay bao gém céc budc sau day:
(a) xit 1y silic oxit bang nhiét trong khi tro;

(b) xtt Iy héa hoc silic oxit thu dwoc tir (a) bing cach st dung hop chét bo dé thu duoc

chét mang silic oxit chita bo; va
(c) didu ché chat xtic tic tir chat mang silic oxit thu dugc tir (b).
MBS ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 thé hién cac két qua cua viéc xu ly silic oxit b%mg cach gia nhiét cho hoat tinh

xtc tic cuia chét xuc tic ding cho qué trinh polyme héa olefin.
Fig.2 thé hién cac két qua ciia viéc xtr Iy héa hoc cua silic oxit.

Fig.3 thé hién su phan bd ¢ hat ctia chit mang ma khong cin xtr Iy nhiét va chét xuc

tac dwoc tao ra tir chit mang.
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Fig.4 thé hién su phan bd ¢ hat ciia silic oxit, chdt mang BOS va TOS.
Fig.5 thé hién su phin bd c¢& hat ciia silic oxit, chit mang Cat A1 va Cat A2.
Fig.6 thé hién su phan bd ¢ hat cua chét mang BOS, Cat B1 va Cat B2.
Fig.7 thé hién sy phan b c& hat ctia chit mang TOS, Cat B1 va Cat B2.

Fig.8 thé hién vi biéu dd tir SEM cua (a) silic oxit ma khéng cin xir Iy nhiét & su
phéng dai 100 14n; (b) silic oxit ma khong cin xir Iy nhiét & sw phéng dai 500 14n; (c)
BOS ma khong cin xir 1 nhiét & su phong dai 100 1dn; va (d) BOS ma khong can xir
ly nhiét & su phéng dai 500 1an.

Fig.9 thé hién vi biéu dd tir SEM cua (a) Cat NA1 ma khong can xir Iy nhiét & su
phéng dai 100 14n; (b) Cat NA1 ma khong cin xtr Iy nhiét & sy phong dai 500 lan; (c)
Cat NB1 ma khong cin xi Iy nhiét & su phéng dai 100 14n; (d) Cat NBl ma khéng can
xtr Iy nhiét & sw phong dai 500 14n; (¢) Cat NB2 ma khong can xtr Iy nhiét & su phong
dai 100 14n; va (f) Cat NB2 ma khong cin xit Iy nhiét & sy phong dai 500 lan.

Fig.10 thé hién vi biéu d6 tir SEM ciia (a) silic oxit v&i sw xtr Iy nhiét & su phong dai
100 14n; (b) silic oxit véi sy xir 1y nhiét & sw phéng dai 500 1an; (c) Cat Al véi su xir Iy
nhiét & su phéng dai 100 14n; (d) Cat A1 véi su xir Iy nhiét & sy phéng dai 500 1an; (e)
Cat A2 ma khong cén xi Iy nhiét & sy phong dai 100 14n; va (f) Cat A2 vdi su xit Iy
nhiét & sw phong dai 500 1an.

Fig.11 thé hién vi biéu dd tir SEM cuia (a) BOS véi su xit Iy nhiét & sw phong dai 100
lan; (b) BOS véi su xtt Iy nhiét & su phong dai 500 14n; (¢) Cat Bl véi su xir 1y nhiét &
sw phong dai 100 14n; (d) Cat Bl vé6i su xir Iy nhiét & sw phong dai 500 1n; (e) Cat B2
ma khong can xir 1y nhiét & sw phong dai 100 14n; va (f) Cat B2 véi su xit Iy nhiét & sw
phéng dai 500 14n.

Fig.12 thé hién vi biéu dd tir SEM cua (a) TOS véi su xit Iy nhiét & su phong dai 100
1an; (b) TOS véi su xu 1y nhiét & sw phong dai 500 lan; (c) Cat C1 véi su xit I nhiét &
su phong dai 100 14n; (d) Cat C1 véi su xir Iy nhiét & sw phéng dai 500 lan; (e) Cat C2
ma khéng cn xir 1y nhiét & sy phong dai 100 1an; va (f) Cat C2 véi su xtt Iy nhiét & su
phong dai 500 14n.
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Fig.13 thé hién vi biéu d6 tir SEM ctia (a) polyetylen thu dugc tir chat xic tic NA1 &
su phong dai 50 14n; (b) polyetylen thu dugc tir chit xic tic NB1 & sw phong dai 50
14n; va (c) polyetylen thu dwoc tir chit xtc tic NB2 & su phong dai 50 lan.

Fig.14 thé hién vi bidu db tir SEM ctia (a) polyetylen thu dwoc tir chit xtic tic Al & sw
phong dai 30 14n; (b) polyetylen thu duogc tir chét xtc tac Bl & su phong dai 30 lan; (c)
polyetylen thu dugc tir chit xtc tic B2 & sw phong dai 30 lan; va (e) polyetylen thu
duoc tir chét xuc tic C1 & sy phéng dai 30 14n.

MB& ta chi tiét sang ché
Sang ché dé cap dén chét xuc tac ding cho qua trinh polyme héa olefin c6 hoat

tinh & mitc cao chira chat mang silic oxit chita bo va quy trinh di€u ché chat xuc tac

ma s& dugc mo ta theo cac khia canh sau day cua sang che.

Khia canh bét ky dwoc thé hién trong ban md ta sang ché nay s& c6 nghia bao
gbm viéc ap dung véi cac khia canh khéc clia sang ché, trir phi duoc quy dinh cu thé
theo cach khac.

Cac dinh nghia

Tét ca cac thuat ngtt k§ thuat va khoa hoc duoc sir dung trong ban md ta sing
ché nay c6 nghia dugc hiu béi ngudi cé hiéu biét trung binh trong linh vuc nay, trir

phi duogc xac dinh cu thé theo cach khac.

Viéc stt dung danh tir hodc dai tr s6 it khi dwoc st dung véi "bao gbdbm" trong
cac diém yéu ciu bao hd va/hoic ban mo ta cé nghia 12 "mot" va ciing s& bao gdm
“mdt hodic nhiéu”, "it nhit mot", va "mot hodc nhiéu hon mot".

Trong toan bd ban mo ta sang ché nay, thuat ngit "khoang" dwoc st dung dé chi
gi4 tri bit ky ma duoc xuit hién hoic duge biéu dién trong ban md ta séng ché nay c6
thé duoc thay dbi hodc dd léch co thé xay ra tir sai sb cua thiét bi va phuong phap
duogc st dung dé xac dinh cac gia tri khac nhau.

Thuit ngtt "chira", "c6" va "gom co" 1a cac dong tir khong gidi han, trong dé

n.n Znoon

mot hodc nhiéu trong s6 cac dang dong tir nay, vi du "chua", "c6 chira", "cd", "viéc

co", "gdm cd", "viéc gdm cd" ciing la cac dong tir khong giéi han. Vi du, phuong phap
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bat ky ma "bao gom", "cd" hodc "gom co" mdt bude hodc nhiéu hon khong giéi han

dén mot bude hodc nhiéu budc nhung cling bao gom cac bude ma khong duge ke dén.

Dung cu, thiét bi, phuong phép hoic thudc thir bit ky duoc ké dén trong ban mo
ta sang ché nay, trir phi duoc chi dinh theo cach khac, s& c6 nghia 14 dung cu, thiét bi,
phwong phap hoic thube thir ma thuong dwoc sit dung hodc dugc thuc hanh boi ngudi

c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay.

Phuong phap, quy trinh hoic budc bét ky theo quy trinh bt ky duge thuc hién
trong sang ché, trir phi dwoc chi dinh khac mot cach cu thé, s& c6 nghia 1a thuc hién
trong khi tro.

T4t ca cac ché phdm va/hodc phuong phép dugc boc 16 va duge yéu cau bao hd
trong sang ché nay nhim bao gém céc khia canh ctia sing ché thu duoc tir su bidu
di®n, van hanh, bién d6i, 1am thay dbi cac yéu t6 bt ki ma khong can céc thir nghiém
khac nhau mét cach dang ké véi sang ché va dat dwoc ciing cic dic tinh, tinh hitu ich,
thuén loi va cac két qua tuong tw véi cic khia canh ciia sang ché theo ngudi ¢ hiéu
biét trung binh trong linh vuc nay tham chi khong duge ké dén mot cach cu thé trong
cac diém yéu cau bao hd. Do d6, cac khia canh thay thé cho hoic tuong tu véi cac khia
canh cia sang ché bao gdm su bién dbi nho hoic thay dbi ma cé thé 15 rang ddi véi
ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc nay s& dwoc xét d&n theo muc dich, khai
niém va pham vi ciia sang ché nhu dwoc xuat hién trong cic diém yéu ciu bao ho kém

theo.

Sang ché dé cap dén chét xuc tac ding cho qua trinh polyme héa olefin c6 hoat
tinh & mitc cao chita chit mang silic oxit chira bo va quy trinh diéu ché né. Sang ché
duoc dic trung & chd, chit mang nay dwoc xir ly nhiét két hop véi xtr Iy héa hoc béng
cach sir dung hop chét bo.

Chét mang silic oxit theo sang ché c6 nghia 12 bao gbm chét mang silic oxit, vi
du, nhung khong bi gidi han dén, silic oxit, silic oxit/nhém oxit va silicat ciia nhém
ITA. Silicat, vi du, nhung khéng chi gidi han &, canxi metasilicat, silic oxit toéa nhiét,

silic oxit tinh khiét & mic cao va hon hgp cia no.
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Theo mdt phuong 4n, hop chét bo dwoc sir dung trong xir Iy héa hoc theo séng

ché 1a bo halogenua, t6t hon 1 bo triclorua.

Chét xic tac theo sang ché ¢6 khdi lugng ciia bo so véi chat mang 14 tir 0,5 dén

0,7% va c6 khéi luong ciia bo so véi chét xuc tac 1a tir 0,1 dén 0,5%.

Chét xtic tac ciia sang ché c¢6 thanh phan héa hoc bao gom:

-Bo tir 0,1% dén 0,5% khdi lugng
- Titan tir 4% dén 6% khéi lugng
- Magie tir 2% dén 6% khéi lugng
- Clorua tir 15% dén 25% khéi luong.

Theo phwong 4n khéc, sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché chét xtc tac ding
cho qua trinh polyme héa olefin ¢6 hoat tinh & mirc cao chira chit mang silic oxit chira

bo. Quy trinh bao gdm cac budc sau day:
(a) xtt Iy silic oxit bang nhiét trong khi tro;

(b) xtr 1y v& mat héa hoc silic oxit thu dwoc tir (a) bang cach sir dung hop chét bo dé

thu duoc chat mang silic oxit chira bo; va
(c) didu ché chét xuc tac tir chit mang silic oxit thu duogc tir (b).

Trong mdi bude didu ché chét xic tac ciia sang ché, trir phi duoc ké dén mot
cach cu thé, dung moi c6 thé duoc chon tir, nhung khong chi giéi han &, hydrocacbon
thom, hydrocacbon béo mach thing va vong, olefin va ete vong, tot hon 13 toluen,
benzen, etylbenzen, cumen, Xxylen, mesitylen, hexan, octan, xyclohexan,
metylxyclohexan, hexen, hepten, octen, tetrahydrofuran, v.v., t5t nhét 13 toluen. Hon

hop bét ky gdm céc dung mdi nay ciing c6 thé duoe st dung.

Viéc 1am khé hén hop thu duge tir mdi bude didu ché, trir phi duoc chi dinh
mdt cach cu thé, bao gdm, nhung khéng chi gidi han &, phuong phép lam kho thong
thuong trong 10, 1am bay hoi bang cich khudy, 1am bay hoi trong thiét bi bay hoi kiéu
quay, 1am bay hoi trong chan khong, sdy kho lanh hozc sdy phun, v.v..

biéu ché chat mang silic oxit

Sang ché da diéu ché chét xuc tac ding cho qué trinh polyme héa olefin c6 hoat
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tinh & mtrc cao chira chit mang silic oxit chira bo, trong d6 chit mang thu duoc tir viée
phéi hop xtr Iy nhiét va xir Iy héa hoc.
X1 Iy nhi€t cua silic oxit

Viéc d6t chét rin kho c6 thé dugc thuc hién trong moi truong khi tro, vi du

nito, heli, agon hodc hdn hop khi, khéng khi hodc hdn hop.

Viéc dbt c6 thé duogce thue hién véi dong chay hodc su ¢b dinh ctia khi tro. Nhiét
d6 dbt chay c6 thé ndm trong khoang tir 250°C dén 1000°C, t6t hon 13 nim trong
khoang tir 400°C dén 800°C, t6t nhét 13 600°C.

Yéu t6 thoi gian d6t khong dugc xac dinh mdt cach cu thé. Tuy nhién, thoi gian
d6t chay c6 thé nam trong khoang tir 0,5 gid dén 20 gid, t6t hon 1a nim trong khoang
tir 2 gid dén 6 gid va t6t nhit 13 4 gio.

Yéu t6 téc d6 gia nhiét dt khong duoc xac dinh. Tuy nhién, c6 thé gia nhiét &
tbc d6 nim trong khoang tir 0,1°C/phut dén 10°C/phit, ma 14 gia tri thong thuong.

Xir Iy hoa hoc silic oxit bang cach st dung hop chit bo

Budce xir Iy héa hoc theo sang ché str dung hop chit bo nhu axit Lewis bing
cach st dung ty 18 mol ciia silic oxit/hop chit bo tir 100 dén 300: tir 5 dén 9, t6t hon 13
200:7.

Viéc xtr Iy héa hoc chit mang silic oxit theo sang ché c¢6 thé duoc thuc hién nhur
sau:

Viéce xir Iy bé mit cua silic oxit dwoc xi 1y nhiét dugc thuc hién bing cich bd
sung hexan 150ml vao SiO; 14,25g, sau d6 bd sung BC13 7ml. Khudy hdn hop
khoéng 30 phut trong bé dau & 40°C cho dén khi nhiét 6 duogc ting dén 70°C, sau d6
1am khé trong chan khong. Sau d6, hdn hop thu dugc s& dugc goi 1a BOS (BCls trén
silic oxit).

Vi du thwe hién sang ché

Céc vi du sau day thé hién sang ché ma khong lam gidi han pham vi cia sang

ché.

(A) Diéu ché vi du so sanh Cat NA1 (SiO/BEMag/TiCls)
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Tao huyén phu silic oxit 2g (0,033mol) trong heptan 400ml & nhiét d6 trong
phong, sau d6 thém BEMag 12,2ml (0,011mol) vio trong 5 phiit. Sau d6, gia nhiét hdn
hop bing hdi luu trong 30 phut, 1am mat va sau d6 tao bot khi HCI va thém vao hdn
hop qua éng nhing trong 1 gid. Sau d6, thém etanol 2ml (0,033mol) vio & nhiét do
trong phong va gia nhiét huyén phu bing hdi lwu trong 30 phit, 1am mét dén nhiét do
trong phong, va sau d6 thém TiCls 8,5ml (0,078mol) vao. Sau khi viéc thém hoan
thién, sau d6 gia nhiét lai bang hdi luu trong 1 gio, rita chit rén thu duoc 5 1An béng
heptan 100ml va sau d6 lam kho trong chén khéng dé thu dwoc san pham cubi 1a chét

xuc tac dang rin chay dugc.
(B) Piéu ché vi du so sanh Cat Al (SiO2/BEMag/TiCls)

Tao huyén phu silic oxit duge xir Iy nhiét 2g (0,033mol) trong heptan 400ml &
nhiét d6 trong phong, sau d6 thém BEMag 12,2ml (0,01 1mol) vao trong 5 phut. Sau
d6, gia nhiét hdn hop bing hdi luu trong 30 phit, 1am mét va sau d6 suc khi HCI vao
hén hop qua éng nhiing trong 1 gid. Sau d6, thém etanol 2ml (0,033mol) vao & nhiét
5 trong phong va gia nhiét huyén phi bang hdi luu trong 30 phit, 1am mat dén nhiét
d6 trong phong, va sau d6 bd sung TiCls 8,5ml (0,078mol) vao. Sau khi bd sung xong,
gia nhiét lai bing hdi luu trong 1 gid, rira chét rin thu duoc 5 1an bang heptan 100ml
va sau d6 lam kho trong chan khong dé thu dugc san phdm cudi 12 chét xic tac dang

rin chay dugc.
(C) Piéu ché vi du so sanh Cat NA2 (SiO>/MgCl/TiCls)

Tao huyén phu silic oxit 2g (0,033mol) trong heptan 400ml & nhiét d trong
phong, sau d6 thém dung dich chira MgCl, 1g (10,5mmol) trong etanol tuyét d6i 6,5ml
(0,1mol) vao trong 5 phiit. Sau d6, gia nhiét hdn hop bang hdi Iuu trong 30 phut, lam
mat dén nhiét d6 trong phong, va sau d6 bd sung TiCls 8,5ml (0,078mol) vao. Sau khi
bd sung xong, gia nhiét lai 1dn nita bang hdi luu trong 1 gid, rira chét ran thu duoc 5
l4n bang heptan 100ml va sau d6 lam khd trong chin khong dé thu dwoc san phim

cubi la chit xtc tic dang rén chay duoc.
(D) Piéu ché vi du so sanh Cat A2 (SiO2/MgClo/TiCls)

Tao huyén phu silic oxit duwoc xi Iy nhiét 2g (0,033mol) trong heptan 400ml &
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nhiét d6 trong phong, sau @6 thém dung dich chitra MgCl, 1g (10,5mmol) trong etanol
tuyét @i 6,5ml (0,1mol) vao trong 5 phit. Sau do, gia nhiét hdn hop bing hdi luu
trong 30 phut, 1dm mét & nhiét d6 trong phong, va sau d6 bd sung TiCls 8,5ml
(0,078mol) vao.

Sau khi bd sung xong, gia nhiét hdn hop bing hdi hru trong 1 gio, rira chét ran
thu dwoc 5 14n bing heptan 100ml va sau d6 lam kho trong chan khéng dé thu dwoc
san phim cubi 1a chét xiic tac dang ran chay duoc.

(E) Piéu ché vi du so sanh Cat NB1 (SiO»-BCls/BEMag/TiCls)

BOS 2g (0,033mol) dugc cho phan tmg véi BEMag bing cach st dung cling
phuong phap duoc thé hién trong (A).

(F) Biéu ché vi du Cat B1 (Si0-BCls/BEMag/TiCls)

BOS silic oxit dwoc xtt 1y nhiét 2g (0,033mol) dwoc cho phan tmg bing BEMag
béng cach sir dung ciing phuong phap duogc thé hién trong (A).

(G) Piéu ché vi du so sanh Cat NB2 (Si0,-BCls/MgCI12/TiCls)

BOS 2g (0,033mol) dugc cho phan Gng véi dung dich Anh. MgCl, nhu dugc
tao ra trong (C).

(H) Diéu ché vi du Cat B2 (Si02-BCls/MgCly/TiCls)

BOS silic oxit duge xu 1y nhiét 2g (0,033mol) dwoc cho phan tng v6i dung
dich Anh. MgCI2 nhu dugc tao ra trong (B).

(I) Biéu ché vi du so sanh Cat C1 (SiO>-TEA/BEMag/TiCls)

Viée xir Iy bé mit cua silic oxit dwoc xir Iy nhiét bang céach st dung TEA 1am
bazo Lewis bang cach bd sung hexan 150ml va 23,1ml 300mmol/l TEA trong hexan
vao silic oxit 14,25g tuong tmg. Khudy hdn hop trong 30 phut trong bé dau & 40°C
cho dén khi nhiét d6 ting dén 70°C va sau d6 lam kho trong chan khong. Sau d6, hon
hop thu dugc s€ duge goi 1a TOS (TEA-trén silic oxit).

Sau d6, cho TOS 2g (0,033mol) phan g véi BEMag bang cich st dung cing
phuong phap duoc thé hién trong (A).

(J) Biéu ché vi du so sanh Cat C2 (SiO>-TEA/MgCly/TiCly)
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TOS 2g (0,033mol) dwgc cho phan ng véi dung dich Anh. MgCl; nhu duge
tao ra trong (C).
Phan mg polyme hoda cta etylen

Phén tmg polyme hoéa ciia etylen c6 thé duoc thuc hién bing cach sir dung céc
diéu kién sau day. Viéc nay dugc thuc hién béng cach bd sung hexan, TEA va chét xuc
tac vao binh phan ung, sau d6 gia nhiét binh phan g dén nhiét d6 dinh trudc trong
khi etylen duoc nap mdt cach lién tuc vao binh phan tmg. Loc va lam khd sian phim
polyme thu dugc.
Kich c& binh phan tng 2L
Nap hexan 1L
Nap chit xtic tac 0,01mmol/L
Nap ddng chét xic tic 1mmol/L
Nap hydro 3,5kgs/cm?
Nap etylen 4,5kgs/cm?
Nhiét d6 phan tng 80°C
Thoi gian phan tng 120 phut

Céac thuén loi sau day va cac khia canh cua sang ché hién tai dugc thé hién

trong cac vi du tham chiéu dén céc hinh v& kém theo.
Xéc dinh thanh phdn héa hoc ctia chit mang va chit xtc tic

Ti: khdi lwong ché phim chia titan dugc danh gi4 bang quang phd ké trong khoang tia
cuc tim-nhin théy.

Mg: khdi lwong ché phdm chira magie dugc danh gia bang su chuin d6 véi cuc quang
DP5.

Cl: khéi lwong ché phadm chira clorua dugc danh gia bang cach chudn d6 véi dién cuc

chon loc ion Ag/AgCl.

B: khéi lwong ché phdm chtra bo dwoc danh gia bang ICP-OES, SPECTRO ARCOS,
Phia d& quan s4t huyét thanh (Thang démg).
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Bang 1 thé hién thanh phe“m héa hoc ctia chit xtc tac

Vidu Thanh phan héa hoc ctia chat xuc tac (% khoi lugng)
B Al Ti Mg Cl
Silic oxit ma khong can xi Iy nhiét
BOS BCls trén silic oxit 0,64 - - - -
Cat NA1 SiO2/BEMag/TiCls - - 55 6,8 28
Cat NB1 BOS/BEMag/TiCl4 0,16 - 3,9 4,6 19,8
Cat NB2 BOS/MgCl./TiCls 0,30 - 3,1 2,5 16,9
Silic oxit véi xtr ly nhiét
BOS BCls trén silic oxit 0,48 - - - -
TOS TEA trén silic oxit - 1,36 - - -
Cat A1 SiO2/BEMag - - 5,6 6,4 26,1
Cat A2 SiO2/MgClz - - 4,7 3,9 20,8
Cat B1 BOS/BEMag 0,13 - 5.8 5,6 24.8
Cat B2 BOS/MgCl» 0,26 - 5,9 5,5 17,2
Cat C1 TOS/BEMag - 0,88 6,1 6 24
Cat C1 TOS/MgCl» - 0,95 6,8 5,1 19,3

Nghién ctru hoat tinh xtc tac

Su polyme héa huyén phii dic etylen duge thuc hién véi kich c& binh phan tmg
2L, hexan 1L, chit xtc tac 0,0lmmol Ti, TEA I1mmol, H 3,5kgs/cm? etylen
4,5kgs/cm?, nhiét 6 80°C va thoi gian phan ung 120 phut.

Phan tich dién tich bé mit

Dién tich bé mit cua silic oxit, silic oxit dwoc xi 1y va chit xtic téc c6 thé duge
xac dinh bang Brunauer-Emmett-Teller (BET) qua sw hép thu nito. Cac két qua duoc
thé hién trong céc Fig. tir 3 dén 7.

Phén tich ¢& hat

Cd hat va sy phan b kich ¢& cua hat silic oxit, silic oxit dwoc xi 1y, chét xuc

tac va bot polyme c6 thé dwoc xac dinh bing Matersizer 2000, MALVERN. Cac két

-12-



30976

quéa duoc thé hién trong cac Fig. tir 3 dén 7.
Nghién ctru hinh thai hoc

Viéc nghién ctru hinh thai hoc cua silic oxit, silic oxit dugc xir ly, chét xuc tac
va bot polyme c6 thé dugce thuc hién bing kinh hién vi quang hoc (Opticle Microscope
- MOM) va kinh hién vi dién tr quét (Scanning Electron Microscope - SEM) nhu
dwoc thé hién trong cac Fig. tir 8 dén 10.

Phuong phép tot nhit dé thuc hién sang ché

Nhu dugc néu trong phan mo ta chi ti€t cua sang che.
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YEU CAU BAO HO
1. Chét xuc tac polyme héa olefin ¢6 hoat tinh & mic cao chita chit mang silic oxit
chtta bo, duoc dic trung & chd, chét mang nay dugc xt ly nhiét ¢ nhiét do nim trong
khoang tir 400 dén 800°C két hop véi viée xtt Iy héa hoc bing cach sir dung hop chit
bo 14 axit Lewis trong d6 khdi lugng clia bo so véi chit mang 14 tir 0,5% dén 0,7%,

trong d6 chit xdic tac ndy ¢ cac thanh phin héa hoc bao gdm:

-bo tir 0,1% dén 0,5% khdi luong

- titan tir 4% dén 6% khéi lugng

- magie tir 2% dén 6% khdi lwong

- clorua tir 15% dén 25% khdi luong.

2. Chét xtic tac theo diém 1, trong d6 chit mang dugc xtr Iy nhiét & nhiét d6 600°C.
3. Chét xuc tac theo diém 1 hodc 2, trong d6 hop chét bo 13 bo halogenua.

4. Chét xuc tac theo diém bét k¥ trong s6 cac didm tir 1 dén 3, trong d6 hop chét bo 1a

bo triclorua.

5. Quy trinh diu ché chit xic tac polyme héa olefin c6 hoat tinh & mic cao chia chit

mang silic oxit chita bo, quy trinh nay bao gbm céc budce sau day:

(a) xt 1y silic oxit bing nhiét & nhiét 6 nim trong khoang tir 400°C dén 800°C
trong khi tro;

(b) xit Iy héa hoc silic oxit thu dwoc tir (a) bang cach st dung hop chat bo 1a

axit Lewis dé thu dwoc chit mang silic oxit chita bo; va

(c) diéu ché chét xuc tac tir chit mang silic oxit thu dugc tir (b) trong do, chit

xtc tac c6 khéi lugng ctia bo so véi chét mang 1a tir 0,5% dén 0,7%,
trong d6 chat xdic tdc nay c6 cac thanh phan héa hoc bao gbm:

-bo tir 0,1% dén 0,5% khdi luong

- titan tir 4% dén 6% khdi lugng

- magie tir 2% dén 6% khdi lugng

- clorua tir 15% dén 25% khéi luong.
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6. Quy trinh didu ché chit xuc tic theo diém 5, trong d6 viéc xir Iy nhiét & budc (a)
duoc thue hién ¢ nhiét 36 600°C.

7. Quy trinh diéu ché chit xic tic theo diém 5 hoic 6, trong d6 hop chit bo 13 bo

halogenua.

8. Quy trinh diéu ché chit xuc tac theo diém bét k¥ trong s6 cac diém tir 5 dén 7, trong
d6 hop chit bo 14 bo triclorua.

9. Quy trinh didu ché chit xuc tac theo diém bt k¥ trong s6 cac diém tir 5 dén 8, trong
d6 bude (b) c6 ty 16 mol cua silic oxit/hop chét bo 1a tir 100 ¢én 300 : tir 5 dén 9.

10. Quy trinh didu ché chit xuc tac theo diém 9, trong d6 budc (b) cé ty 1& mol cua
silic oxit/ hop chét bo 14 200:7.
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