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TRINH SAN XUAT CHE PHAM NAY VA VAT PHAM CHUA CHE PHAM NAY
(57) Sang ché dé cap dén ché pham propylen da thanh phén thich hop dung cho 6ng, ché
pham nay chtra copolyme propylen da thanh phan (U) véi it nhat mot comonome duogc
chon tir alpha-olefin ¢6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon vdi tong luong tir 4,0% mol dén
10,0% mol, trong d6 ché pham nay c6 ty 1¢ dong néng chay MFR, (2,16 kg, 230°C) tir
0,05 dén 1,00 g/10 phut duoc xac dinh theo tiéu chuan ISO 1133, ham luong xylen lanh
hoa tan (XCS) 1a 4,0% dén 17,0% khdi lugng dugc xac dinh ¢ 25°C theo ti€u chuan I1SO
16152, va chi sb da phan tan PI la tir 2,5 dén 4,0 Pa’! duoc xac dinh bang cac phep do luu
bién theo cac tiéu chuan ISO 6721-1 va ISO 6721-10. Ngoai ra, sang ché con dé cap dén
quy trinh san xuat ché pham néu trén va vat phdm chtra ché pham nay.
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Linh vue k§ thuat dwge dé cip

Séang ché dé cap dén ché phdm polypropylen c6 su cin bang tdt giita cac dic tinh
nhu céc dac tinh co hoc bao gém dédc tinh va dap va d cing/ddé déo, va cé cac dac tinh

gia cong tot.
Tinh trang k§ thuit cia sing ché

Vat lidu polypropylen thuong dugc sir dung @& ding cho nhiéu tmg dung khac
nhau cuia 6ng va khép ndi 6ng, nhu dé van chuyén chét luu, vi du nuée hodc khi tu nhién,
ma trong qua trinh van chuyén chét luu duge tao ap va/hodc dugce gia nhiét. Cu thé, vat
liéu polypropylen dugc st dung trong cac ung dung dé han chi va gia nhiét, nhu dng ap
lue nude néng va nude lanh trong nha va cac khép ndi, hé thdng gia nhiét san va tuong
va khép nbi thiét bi tan nhiét.

Do dé, copolyme propylen ngdu nhién 13 dic biét thich hop dé dung cho céc éng
ap luc nhu 8ng nude néng va dng céng nghiép vi cdc copolyme ngiu nhién c6, khong ké
nhitng déc tinh khac, tinh nang va dép, d cung, do bén rdo tbt va dic tinh chim ran nit

va kha nang chiu 4p luc trong thoi gian dai.

b3 biét 15 réng viéc ting mdt trong céc dic tinh va ddp hodc do cing/do déo s&
lam giam déc tinh con lai.

Hon nita, cac dng trén co s copolyme propylen ding cho cac tmg dung 4p luc
nude néng va nude lanh thuong duge tao mau vi du xanh lyc, ghi, xanh lam, va tréng
v.v.. Céc chit mau khac nhau c6 tac dung tao nhan khic nhau & cic copolyme propylen
ngAu nhién va su thay ddi vé cudng do tac dung gifta mau nay véi mau kia s& dén dén cac
thay ddi v& kich thude do su khac nhau v& d6 co di kém véi sy tao nhan. Mong mudn thu

duoc vat liéu cé dic tinh co v€ co ban khong phu thudc vao mau.

Kha néng gia cong nhu tbc d6 dAu ra ctia qué trinh ép dun trong quy trinh san Xuét
bng va thoi gian chu trinh ngén hon d6i véi quy trinh dic phun khép nbi vén cén phai c6
kha nang 4p dung trong céng nghiép, ciling nhu chit lugng bé mit ctia dng va/hodc khép

nbi thanh pham.
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WO 00/68315 (EP 1 183 307) boc 16 polyme ddng nhit c6 nhan va copolyme di
pha clia propylen va st dung ching trong céc ng dung khac nhau chu yéu tap trung vio
cac ing dung dtac khuén. Ty 1& dong néng chdy 1én cua ché phdm khoéng tao thuén lgi

cho cac ng dung ong.

WO 99/24479 cta Borealis boc 10 polyme propylen c6 nhén, tuy nhién céc vi du
bdc 16 polyme propylen ddng nhét va copolyme propylen di pha. Céc copolyme propylen
di pha dugc cho la “cing” (vi dy 9 va 10, vi du m6dun ubn bing khoang 1500 va

1600 MPa), nh d6 chiing thich hop d& ding cho céc dng thoat nude.

WO 2006/010414 boc 16 ché pham copolyme propylen thich hgp ding cho mang

moéng va dng. Ché pham nay khéng chita copolyme ngau nhién bat ky.

WO 2003/016553 dé cap dén ché phém duoc st dung cho mang mdng va sgi co ty
1¢ dong néng chay (230°C, 2,16kg) 1a 16g/10 phut hodc 16n hon. Ché phdm nay dugc tao

ra boi hé chat xuc tac trén co s& hop chat metaloxen.

EP 885 926 dé cap dén ché pham c6 t 1 dong néng chay 1a 0,6g/10 phit hodc 16n
hon thich hgp cho cac ting dung yéu cdu tinh trong sudt, d6 bén tmg sudt gdy vét tring va
d6 bén va dap t6t & nhiét d6 thip. T4t ca cac vi du déu c6 MFR, 16n hon 1,0g/10 phut trir
vi du 6 ¢6 MFR, bang 0,6g/10 phut. S liéu trong Bang 1 cho thdy rang vi du 6 c6 luong
don vi etylen 14 9,1% khdi lugng hogc 13% mol.

Van ¢6 nhu cau lién tuc vé cac ché pham copolyme propylen méi cé sy cén bang
dic tinh co hoc tét, ddp tmg duge cdc nhu cau ngay cang tang doi voi cdc ing dung Ong,
cu thé 1a dbi véi cac ing dung Ong 4p luc, tot hon nita 1a cho cac ing dyng ong ap luc

nudc néng va nude lanh.
Ban chat ky thuit ciia sang che

Sang ché dé xut ché phdm polypropylen da thanh phin méi c6 do thich hop cao
d8 ding cho dng, t6t hon 1a cho ng 4p luc nuéc néng va nude lanh. Sang ché con &
xudt vat phdm, t6t hon 13 bng, tot hon 1a bng ap luc, t8t hon nira 1a éng ap luc cho cac
tmg dung nudc néng va nudc lanh, hodc khop nbi ding cho dng chira ché phim

polypropylen da thanh phan theo sang ché.
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Séang ché ciing dé xudt, trong pham vi sdng ché, ché phim polypropylen da thanh
phén thich hgp ding cho bng, ché pham nay chira:

copolyme propylen da thanh phﬁn (U) vé6i it nhit mdt comonome duge chon tir
alpha-olefin c6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon v6i tdng luogng tir 4,0% mol dén

10,0% mol,

trong d6 ché phim polypropylen da thanh phan nay c6 ty 1é dong néng chay
MFR, (2,16kg, 230°C) ndm trong khoang tir 0,05 dén 1,00 g/10 phut dugc xac
dinh theo tiéu chudn ISO 1133, ham lugng xylen lanh hoa tan (XCS) nim trong
khoang tir 4,0% dén 17,0% khdi lugng dugc xdc dinh & 25°C theo tiéu chuan
ISO 16152, va

chi s6 da phan tan PI ndm trong khoang tir 2,5 dén 4,0 Pa' duoc x4c dinh bang phép
do luu bién theo cac tidu chuan ISO 6721-1 va ISO 6721-10 nhu dugc mo ta dudi
day theo cac phuong phép xac dinh.

Ngoai ra, sang ché con dé xuét vat phém, t5t hon 13 éng, tdt hon 1a 6ng ap luc,
hoic khép ndi dung cho bng chira ché phdm polypropylen da thanh phin theo sang ché
nhu duge x4c dinh & trén bao gdm céc phuong 4n uu tién bét ky va cac phuong 4n khéc
cta no.

M6 ta chi tiét sang ché
Dinh nghia

Copolyme propylen trong ban md ta dugc hiéu 1a polyme vé co ban chira cac don
vi monome va cac don vi comonome propylen, trong d6 cac don vi comonome ¢4 tong

lwong it nhét 13 0,1% mol.

Copolyme propylen ngiu nhién c6 nghia 13 copolyme ciia cac don vi monome va
cac don vi comonome propylen trong d6 cac don vi comonome dugc phan bb ngiu nhién
trong chudi polyme. Copolyme ngau nhién khong chtra pha polyme dan héi phan tan
trong do.

Nhu ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc da biét, copolyme ngiu nhién
khac véi polypropylen di pha la copolyme propylen chita thanh phin nén copolyme
propylen ddng nhét hodc copolyme propylen ngAu nhién (1) va thanh phan copolyme dan
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hdi (2) chia propylen c6 mdt hodc nhiéu copolyme ctia etylen va C4-Cg alpha-olefin, trong
d6 thanh phin copolyme dan hdi (v6 dinh hinh) (2) dugc phin tan trong polyme nén
copolyme propylen ddng nhat hoic copolyme propylen ngiu nhién (1).

Do d96, polyme propylen dbng nhét c6 nghia 13 polyme vé co ban chita cac don vi
monome propylen. Do cic yéu cau ciia qué trinh polyme héa quy md 16n, c6 thé ¢6 kha
niang polyme propylen ddng nhét gdm luong nho cac don vi comonome, ma thudng 1a
duéi 0,1% mol, t6t hon 1a dudi 0,05% mol, t6t nhat 1a duéi 0,01% mol polyme propylen
ddng nhét.

Chét tao nhén trong ban mo ta c6 nghia 1a hop chét hodc ché pham dugc thém vao
v6i muc dich lam ting tdc do két tinh bén trong polyme rén va dan dén muc do6 két tinh

tang (va thudng 14 v&i kich thudc tinh thé thép hon) ctia polyme rén.

Ong 4p luc ding cho cac ing dung nuéce néng va nude lanh cd nghia da biét trong
linh vuc st dung ctia 6ng polypropylen va diéu nay c6 nghia 13 ngudi c6 hiéu biét trung
binh trong linh vuc thuong chép nhén céc yéu clu vé dic tinh ddi véi éng 6 thé st dung

trong cac ing dung nay.

Théng thuong, polyme propylen chira it nhét 12 hai phin (thanh phin) polyme
propylen, ma duoc tao ra trong cac diéu kién polyme héa khac nhau din dén khdi luong
phén t& (trung binh khéi) khac nhau va/hoic lugng comonome khac nhau & céc phﬁn
nay, tbt hon 1a dugc tao ra bang cach polyme hoa trong nhiéu giai doan polyme héa véi
céc diéu kién polyme hoa khac nhau, duoc goi 1a “da thanh phin”. Tién t§ “da” chi sb
luong cic phén polyme khéc nhau ma polyme propylen co. Lay vi du vé& polyme
propylen da thanh phan, polyme propylen chi chita hai phén dugc goi 14 “hai thanh
phan”, trong khi d6 polyme propylen chi chira ba phan duoc goi 1a “ba thanh phan”.

Do d6, thuat nglr “khac nhau” nghia la cac phin polyme propylen khac nhau & it
nhit mot dic tinh, t6t hon 13 khac nhau & khéi luong phén tir trung binh khéi hodc luong
comonome hoic c hai, t6t hon nita néu it nht 12 khac nhau & khéi luong phan tir trung
binh khéi.

Dang duodng cong phan bd khdi luong phén tir, tirc 12 hinh dang bén ngoai ctia dd

thi phe‘“m khdi lugng polyme dudi dang ham khdi lugng phén tr cia no, cta polyme
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propylen da thanh phén it nhét 13 dugc md rong mdt cach rd rét so v6i dudng cong clia
ting phén riéng ré.

D3 biét ring ty 18 dong néng chay (MFR) clia polyme 1a 56 bidu thi cia khéi luong
phan tr trung binh khdi (Mw) cta polyme, MFR cang cao, Mw clia polyme cang thip va,

mdt cach tuong tmg, MFR cang thdp, Mw ciia polyme cang cao.

B4t ngd khi nhén thiy ring ché phdm polypropylen da thanh phin theo sang ché
cO su can béng dic tinh tdt gitta cac dac tinh co hoc nhu dac tinh médun udn va dic tinh
va dap, nhu c6 thé théy tir 46 bén va dap tao ranh Charpy & nhiét do lanh 0°C - va t6t hon
12 & nhiét do trong phong. Su can bang gifta médun ubn va d6 bén va dap tao rinh
Charpy ¢ nhiét d6 lanh tao ra d6 déo phu hop va dic tinh va dép tdt cho ché phém
polypropylen da thanh phan theo sang ché 1am cho no rét thich hop d& dung cho 6ng, t6t
hon 1a ding cho 8ng ap luc, t6t hon nita 1a ding cho éng ap luc nuc ndng va nuée lanh.
Tét hon nita 13, ché phim polypropylen da thinh phin theo sang ché thé hién d6 bén rdo
cho phép thich hgp nhu cé thé thdy tir tmg suét kéo. T6t hon nita 13, ché phim
polypropylen da thanh phan theo sang ché c6 kha nang chiu ap suét c6 lgi can cho cac
tmg dung cta dng ap luc. Ché phim polypropylen da thanh phan t6t hon néu cling c6 dic
tinh gia cong t6t d6i voi qua trinh ép dun dng va/hodc chu trinh ctia khép néi duogc dic.
Ong hoic khép ndi thanh phim thu duoc ¢ dic tinh co ngét ddng nhét va cht lugng bé

mat tot.

Ché phim polypropylen da thianh phdn theo sang ché va vit pham, t&t hon 13 ng
va/hodc khép ndi duge mé ta thém dudi ddy véi cac phuong 4n uu tién c6 thé khéi quat
hoa va cac hhém phu clia n6 va cé cac dic tinh va khoang déc tinh wu tién ctia nd. “Co
thé khai quat héa” trong ban md ta c6 nghia 12 bat ky trong sb cdc phuong 4n wu tién,
nhom phy, ddc tinh va khoang dédc tinh nao cua ché phim polypropylen da thanh phin
theo sang ché déu c6 thé dugc két hop ciing nhau, va theo thit tu bat ky.

Khong rang budc béi Iy thuyét bét ky, duoc tin ring it nhét 13 lugng comonome va
luong chit hoa tan lanh (XCS) clia ché phim polypropylen da thanh phin gép phéan vao
su can béng ddc tinh tét gifta dic tinh modun udn va dic tinh va dap, cling nhu kha ning

chiu 4p, theo sang ché.
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Tt hon 14, ché phim polypropylen da thanh phin theo sang ché chira copolyme
propylen da thanh phan (U) chira:

(A) tir 75% dén 98% khdi lugng ché phim copolyme propylen ngiu nhién (X) c6
ty 1€ dong nong chay MFR, nim trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut,
hodc lugng don vi comonome ndm trong khoang tir 2,0% mol dén 12,0%

mol, hodc ca hai; va

B) tx 2% dén 25% khéi luong copolyme propylen (Y), trong d6 comonome
dugc chon tir it nhit mot trong cadc nhém chira etylen va C4-Cg alpha-olefin
va do d6 t6t hon néu copolyme propylen (Y) c6 ty 1& dong néng chay MFR,
ndm trong khoang tir 0,0001 dén 0,1 g/10 phat, hodc lugng don vi

comonome nim trong khoang tir 9,0% mol dén 40,0% mol, hoic ca hai.

Trong phin mé ti dudi day, dinh nghia v& thanh phan theo sang ché theo cach
khéc ¢6 thé duge viét tét trong dé chit cai (U), (X), (Y), (V), (W) v.v. chi thanh phan
tuong ung. Vi duy, “ché phidm copolyme propylen ngiu nhién (X)” con dugce viét ngin
gon thanh “ché phim copolyme propylen (X)” hodc “ché phdm copolyme (X), va, tuong
tu, “copolyme propylen da thanh phin (U)” rt gon thanh “copolyme propylen (U)”.

T8t hon néu ché phdm copolyme propylen (X) va copolyme propylen (Y) khac
nhau v& luong comonome va/hoic vé gia tri MFR,, tot hon néu ché phdm copolyme
propylen (X) va copolyme propylen (Y) co it nhét 14 cac gia tri MFR, khac nhau, t&t hon

nita néu it nhat 1a khic nhau vé lugng comonome va gia tri MFR,.

Su két hop ctia ché pham copolyme propylen (X) va copolyme propylen (Y) 14 c6
loi d& nhan dugc luong comonome va ham lugng xylen lanh hoa tan (XCS) cua ché
pham polypropylen da thanh phin theo sang ché, va do d6 gbp phan vao su cAn bang dic
tinh tot gitra déc tinh m6dun udn va dic tinh va dap, cling nhur 1a kha ning chiu 4p suét,

theo sang ché.

Tt hon néu ché phidm copolyme propylen (X) chira it nhét hai thanh phan polyme
propylen c6 it nhét 14 MFR, khac nhau hodc luong comonome khéc nhau va dugce chon
ttr polyme propylen ddng nhét va copolyme propylen, véi didu kién 13 it nhit mot trong
hai thanh phan 14 copolyme propylen ngau nhién, t5t hon néu ca hai trong sd hai thanh

phan polyme propylen 1 copolyme propylen ngAu nhién.
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Do dé, tét hon néu ché phim polyme da thanh phén theo sang ché chira copolyme
propylen da thanh phén (U) ma gbm ché phim copolyme propylen (X) chira

tr 30% dén 60% khdi luong 1a polyme propylen ddng nhit hoic copolyme

propylen ngAu nhién tht: nhét (V) c6 MFR, ndm trong khoang t 0,3 dén 5,0 g/10

phut; va

tir 40% dén 70% khdi luong 1a polyme propylen ddng nhit hoic copolyme

propylen ngiu nhién thtt hai (W), c6 MFR, ndm trong khoang tir 0,04 dén

0,60 g/10 phut; voi diéu kién 1a it nh4t mot trong s6 polyme propylen ddng nhét

ho#ic copolyme propylen ngiu nhién thit nhét (V) va polyme propylen ddng nhat

hodic copolyme propylen ngiu nhién thtt hai (W) 1a copolyme propylen ngiu
nhién.

Polyme propylen ddng nhét hoic copolyme propylen ngau nhién tht nht (V) va
polyme propylen ddng nhat hoic copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) khc nhau
vé luong comonome va/hogic vé gi4 tri MFR,, v t6t hon néu MFR, ciia polyme propylen
ddng nhét hoic copolyme propylen ngau nhién thit nhét (V) cao hon MFR; ctia polyme
propylen dong nhat hoic copolyme propylen ngu nhién thit hai (W), va tiy y, va t6t hon
néu MFR, ctia polyme propylen dong nhét hodc copolyme propylen ngau nhién thit hai
(W) cao hon MFR, ctia copolyme propylen (Y).

ft nhét 13, t6t hon néu polyme propylen ddng nhat hoic copolyme propylen ngiu
nhién thit hai (W) 13 copolyme propylen ngau nhién.

Tt hon nita néu ché phdm polyme da thanh phén theo sang ché chira copolyme

propylen (U) da thanh phén ma gbm ché phim copolyme propylen (X) chia:

tir 30% dén 60% khdi luong 13 copolyme propylen ngdu nhién thir nhit (V) ¢6
MFR, ndm trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut, ho#c lugng don vi comonome
nam trong khoang tir 1,0% mol dén 6,0% mol, ho#c ca hai; va

tir 40% dén 70% khdi luong 13 copolyme propylen ngiu nhién thr hai (W) c6
MFR, nim trong khoang tir 0,04 dén 0,60 g/10 phut, hodc luong don vi

comonome nim trong khoang tr 3,0% mol dén 12,0% mol, hoic ca hai.
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Dudi day, cac dinh nghia v& dic tinh MFR wu tién va luong comonome dugc dua
ra cho thanh phan copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (V) va thtt hai (W) duge uu
tién, tuy nhién, cac dinh nghia vé dic tinh MFR 4p dung ngang bang v6i polyme
propylen ddng nhat thir nhat (V) va thtt hai (W), theo thir tu.

Copolyme propylen ngiu nhién tht nhét (V) va copolyme propylen ngiu nhién
thtt hai (W) la khac nhau vé lugng comonome va/hodc vé gia tri MFR,, t6t hon néu
copolyme propylen ngiu nhién tht nhit (V) va copolyme propylen ngdu nhién thir hai
(W) c6 it nhét 1a céc gid tri MFR, khac nhau, t6t hon nita néu it nhat la khac nhau &

lugng comonome va gia tri MFR,.

Tét hon néu mdi trong sb copolyme propylen ngiu nhién thi nhét (V), copolyme
propylen ngiu nhién thtt hai (W) va copolyme propylen (Y) c6 MFR; va/hodc lugng
comonome khac nhau, tdt hon nita néu it nhat 1a MFR, khéc nhau, t5t nhat 14 MFR, khac

nhau va luong comonome khac nhau.

Tét hon néu MFR, ctia ché phdm copolyme propylen (X) cao hon MFR, cla
copolyme propylen (Y) va/hodc lugng comonome cuia ché phdm copolyme propylen (X)
thip hon luong comonome ctia copolyme propylen (Y). Tét hon niva néu MFR, ctia ché
phidm copolyme propylen (X) cao hon MFR, cia copolyme propylen (Y) va lugng
comonome ctia ché phdm copolyme propylen (X) thdp hon lwong comonome cua

copolyme propylen (Y).

Tét hon nita néu MFR, ctia copolyme propylen ngiu nhién thi nhit (V) cao hon
MFR, ctia copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) va MFR, cta copolyme propylen
ngiu nhién thtt hai (W) cao hon MFR, clia copolyme propylen (Y); va/hodc lugng
comonome cla copolyme propylen ngiu nhién tht: nhét (V) thp hon lugng comonome
ctia copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) va lugng comonome clia copolyme

propylen ngau nhién thir hai (W) thip hon lugng comonome ctia copolyme propylen (Y).

Tham chi t8t hon nita néu MFR, ctia copolyme propylen ngau nhién thi nhit (V)
cao hon MFR, ctia copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) va MFR; ctia copolyme
propylen ngiu nhién thir hai (W) cao hon MFR, ctia copolyme propylen (Y) va lugng

comonome clia copolyme propylen ngau nhién thir nhét (V) thip hon luong comonome
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ctia copolyme propylen ngdu nhién thi hai (W), va lugng comonome ctia copolyme

propylen ngiu nhién tht hai (W) thap hon lugng comonome ctia copolyme propylen (Y).

Ché phdm polyme (X) ¢6 th chira phén tién polyme. Trong trudng hop c6 mat
phén tién polyme, phdn nay dugc tinh theo lugng (% khéi luong) cua ché phim
copolyme propylen (X), t6t hon nita néu 1a theo luong (% khdi lugng) ctia copolyme
propylen ngiu nhién thir nhit (V). Phén tién polyme c6 thé 13 polyme propylen ddng nhat

hoéc copolyme.
Ché phim polypropylen da thanh phin ty ¥ chira chét tao nhan (Z).

Do d6, chit tao nhan (Z) wu tién c6 thé duoc két hop véi ché phim polypropylen
da thanh phén bﬁng céch bd sung mot phén hoac toan bd chét tao nhén (Z) dugc wu tién
mot cach riéng ré& (vi du bang k¥ thuit pha tron da biét) vao copolyme propylen da thanh
phﬁn (U). Hoédc, mot phén hodc toan bd céc chét tao nhén (Z) duoc uu tién cé thé duogc
két hop vao ché phim polypropylen da thanh phan bang cach cé mit trong bét ky hoic
tAt ca trong sb céac thanh phén polypropylen ctia copolyme propylen da thanh phin (U)
néu trén, cu thé 14 trong ché phdm copolyme (X), t6t hon 14 trong copolyme propylen thix
nhét (V) va/hodc trong copolyme propylen ngu nhién thir hai (W), t6t hon nita 1a trong
cé hai copolyme propylen thir nhét (V) va thir hai (W); va/hogc trong copolyme propylen
(Y), t6t hon nita 13 trong copolyme propylen thir nhét (V) va trong copolyme propylen
ngau nhién tht hai (W) ctia ché phdm copolyme propylen (X), cling nhu trong copolyme
propylen (Y).

Do d6, ché phim polypropylen da thanh phin theo sang ché bao gdm, t6t hon 1a
gdm c6, copolyme propylen da thanh phan (U), tly y, va uu tién, chét tao nhan (Z) va tly

y con co cac chat phu gia.

Con to6t hon nita 13, copolyme propylen da thanh phin (U) cta ché pham
polypropylen da thanh phan gdm c6 ché phim copolyme propylen (X) da néu, copolyme
propylen (Y), tiy y, va uu tién, chét tao nhén (Z) va tity y con c6 cac chét phu gia.

Con tbt hon nita 1a ché pham copolyme propylen (X) ciia copolyme propylen da
thanh phin (U) d3 néu cua ché phim polypropylen da thanh phin chita copolyme
propylen ngu nhién thi nhét (V), copolyme propylen ngau nhién thir hai (W), tiy ¥, va

wu tién, chit tao nhan (Z) va tly y cOn c6 cic chit phu gia. Ngoai ra, t5t hon 13,
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copolyme propylen (Y) dd néu chira copolyme propylen (Y) va tuy y, va uu tién, chét tao

nhan (Z) va tiy y con ¢6 cac chit phu gia.

Luong chét tao nhin (Z) wu tién trong ché phdm polypropylen da thanh phén, khi
c6 mit, t6t hon 1a nim trong khoang tir 0,1 dén 10.000 ppm theo khdi luong (nghia 1a
phan tridu tinh theo tdng khdi lugng ctia ché phim polypropylen da thanh phin (100%
khéi lugng), t6t hon 14 tinh theo lugng két hop ctia copolyme propylen da thanh phan (U)
va chét tao nhan (Z), con duge viét ngén gon trong ban mo ta 12 ppm). Luong nay la tdng
toan by luong chét tao nhén (Z) c6 mit trong ché pham polypropylen da thanh phﬁn. Tac
la, Ivgng nay co thé 1a tdng cta lugng thu dugc tir sy két hop chét tao nhan (Z) riéng 1&
v6i copolyme propylen (U) va/hodc thu duge tur luong bét ky cia chét tao nhén (Z) c6
mit tir dau trong copolyme propylen (U), tirc 1a trong ché phdm copolyme propylen (X),
6t hon 13 trong copolyme propylen ngau nhién thir nhit (V) va/hodc trong copolyme
propylen ngau nhién thtt hai (W), va/hodc trong copolyme propylen (Y), ¢ thoi diém ché
phém duoc tao thanh.

Ul tién 14 chét tao nhan (Z) c6 mit trong ché phim polypropylen da thanh phan.
Duoc tin rdng chét tao nhan (Z) gbp phén vao su cin bang dic tinh tbt gilta dic tinh
mddun udn va dic tinh va dap, cling nhu kha nang chiu 4p, theo sang ché.

Copolyme propylen da thanh phan (U) c6 thé gdm mot, hai hodc nhiéu loai, tt
hon 14 mot hodc hai loai, tdt nhit 12 mot loai comonome.

Tét hon 14 cdc comonome ctia copolyme propylen da thanh phin (U) dugc chon tir
C, va C4 dén Cg alpha-olefin. Comonome dugc déc biét vu tién 1a etylen.

Tét hon nita néu ché phim polypropylen theo sang ché 14 copolyme propylen da
thanh phan (U) ma 13 copolyme propylen c6 etylen comonome.

So dd 1 1a luu dd téng quat minh hoa quy trinh san xuAt wu tién dé san xudt ché
pham polypropylen da thanh phin wu tién nhét theo sang ché va thanh phan polypropylen

duoc uu tién cua no.
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Giai doan polyme hoa Xuc thc polyme héa | |
thv nhit Propylen , comonome
m—
(Thié't bi phén trng bét nh&o ) Chét tao nhan tuy y (2)
6iai doan polyme héa thir hai \
— Copolyme propylen ngéu nhién thr nh&t(V)

Thiét bj phan ing pha khi
Sén xuat: copolyme propylen Propylen , comonome
ngau nhién th hai (W)

- J

/Giai doan polyme héa thir ba
’ | Ché pham Propyl.copolyme (X) =V +W

Thiét bj phan tmg pha khi
San xuat: Propylen , comonome
Copolyme propylen (Y)

- /

Copolyme propylen da hinh thai (U)

So dd 1.

Ché phdm polyme polypropylen da thanh phan theo sang ché cling c6 thé duoc
x4c dinh boi dinh nghia vé san phdm dugc sin xudt bsi quy trinh, ¢6 dinh nghia d3 biét

trong sang ché d np.

Do d6, ngang bang theo cach khac véi cac nhom phu wu tién & trén, ché phim
polypropylen da thanh phin bao gdm copolyme propylen da thanh phin (U) chira it nhét
mot comonome dugce chon tir alpha-olefin ¢6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon véi tbng
luong nam trong khoang tir 4,0% mol dén 10,0% mol trong d6 ché phdm polypropylen
da thanh phin c6 ty 1 dong néng chay MFR, (2,16kg, 230°C) nim trong khoang tir 0,05
dén 1,00 g/10 phiit duge xéac dinh theo ISO 1133, ham luong xylen lanh hoa tan (XCS)
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ndim trong khoang tir 4,0% dén 17,0% khéi lugng duoc xac dinh & 25°C theo tiéu chuin

ISO 16152, trong d6 ché phdm polypropylen da thanh phin c6 thé nhan dugc boi quy

trinh nhiéu giai doan, trong d6 propylen va it nhét 12 mot comonome dugc chon tir alpha-

olefin ¢4 2 hodc 4 dén 8 nguyén tlr cacbon dugc polyme hoéa vé6i s c6 mat cua:

@

(D
(IIT)

thanh phan chit xuc tac ran chita magie halogenua, titan halogenua va chét cho
dién tir bén trong; va

chét ddng xuc tac chira nhom alkyl va tiy ¥ chét cho dién tir bén ngoai; va

tuy vy, chét tao nhén (Z), t6t hon 12 chét tao nhan dang polyme (Z), t6t hon néu
chit tao nhén (Z) ¢6 mit va tot hon 1a polyme cua hop chét vinyl ¢6 cong thirc 1
nhu s& dugc xéac dinh dudi day, t5t hon nita 1a polyme ctia vinyl xyclohexan

vi/hodc 3-metyl-1-buten, tot hon nita 12 polyme cua vinyl xyclohexan;

quy trinh nhiéu giai doan nay gom cac budc:

A)

(B)

©)

polyme héa lién tuc propylen, tiy y comonome dugc chon tir nhém gbm etylen va
it nhat mot C4-Cg alpha-olefin, trong giai doan polyme héa thir nhét b?mg cach dua
dong propylen, hydro va tiy y comonome di néu vao giai doan polyme hoa thir
nhAt & nhiét d6 nim trong khoang tir 60 dén 100°C va 4p sudt nim trong khoang
tir 40 dén 65 bar (4 dén 6,5 MPa) dé tao ra polyme propylen thi nhét (V), trong d6
polyme propylen thur nhét (V) c6 ty 1& dong néng chay MFR, (2,16kg, 230°C; ti€u
chudn ISO 1133) nim trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut;

rat dong chira polyme propylen thix nhit (V) tir giai doan polyme hoa thir nhét va

chuyén dong nay vao giai doan polyme héa thit hai;

polyme hoa propylen véi sy ¢6 miat ciia polyme propylen thir nhit (V) trong giai
doan polyme héa thtr hai & nhiét do nam trong khoang tlr 65 dén 90°C va 4p suét
nim trong khoang tir 19 dén 25 bar (1,9 dén 2,5 MPa) bang cach dua dong
propylen, hydro, va tuy y it nhit mot comonome, dé tao ra ché phim copolyme
(X) cuia polyme propylen thir nhét (V) va polyme propylen tht hai (W); véi didu
kién 13 ft nhit mot trong s polyme thir nhat (V) va thu hai (W) la copolyme
propylen ngau nhién;

ché pham copolyme (X) d& néu chita
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(F)
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tir 30% dén 60% khdi luong 1a polyme propylen thir nhét (V) va tir 40% dén 70%
khdi luong 12 polyme propylen thir hai (W) d6i v6i ché phim copolyme (X),

trong d6 ché phidm copolyme (X) c¢6 ty 1¢ dong néng chdy MFR, ndm trong
khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut, thip hon MFR, clia polyme thtt nhat (V);

rt dong chira ché phim copolyme (X) tir giai doan polyme hoa thir hai va chuyén

dong nay vao giai doan polyme hoda thir ba;

polyme hoda propylen va it nhét mot comonome v6i sy c¢6 mit cia ché phim
copolyme (X) trong giai doan polyme héa thir ba ¢ nhiét do nim trong khoang tir
65 dén 90°C va 4p suit nim trong khoang tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa) bing
cach dua dong propylen, hydro, va it nhét 14 mdt comonome vao, dé tao ra
copolyme propylen da thanh phén (U) chua ché phdm copolyme (X) va thanh
phan copolyme propylen (Y) khéc, trong d6 copolyme propylen da thanh phan (U)
c6 ty 1¢ dong néng chay MFR, nim trong khoang tir 0,05 dén 1,00 g/10 phut;

trong d6 copolyme propylen da thanh phan (U) chira tir 75% dén 98% khdi luong,
t6t hon 12 tir 85% dén 95% khdi luong ché pham copolyme (X) va tir 2% dén 25%
khéi luong, t6t hon 13 tir 5% dén 15% khéi luong copolyme propylen (Y); va
trong d6, lugng comonome ctia copolyme propylen (Y) nam trong khoang tir 9,0%
mol dén 40% mol;

rat lién tuc dong chira copolyme propylen da thanh phan (U) tir giai doan polyme
hoéa thtt ba va tuy y trdn copolyme propylen da thanh phan (U) véi chét phu gia;
va

ép dun copolyme propylen da thanh phan (U) thanh céc vién.

T8t hon nita 1a ché phdm polypropylen da thanh phin theo sang ché c6 thé thu

duogc bang quy trinh nhidu giai doan nhu duge x4c dinh & trén con gbm budc (AA) trude

budc (A), trong do:

(AA) polyme hda hop chét vinyl c6 cong thirc (1) nhu duge xac dinh & trén hodc
dué6i déy, tot hon 14 vinylxyclohexan (VCH) v6i su ¢ mit clia hé chét xuc tac
gém thanh ph?ln chét xtic tac rin D dé thu duoc hé chét xuc tac duoc cai bién ma

12 hén hop phéan Umg chta thanh phan chat xtc tac ran (I) va polyme dugc tao ra
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cua hop chét vinyl ¢6 cong thirc (1), t6t hon néu, va trong do, ty 18 khéi luong (g)
cta polyme ctia hgp chét vinyl ¢6 cong thirc (1) véi thanh phéan chét xuc tac rén (I)
1én dén 5 (5:1), tot hon 1a 1én dén 3 (3:1), tét nhat 1a ndm trong khoang tix 0,5 (1:2)
dén 2 (2:1), va hé chat xuc tac dugc cai bién thu duoc duge cip cho bude polyme
héa (A) cia quy trinh nhidu giai doan dé san xuét copolyme propylen da thanh
phan (U).

Tét hon 13 ché phidm polypropylen da thanh phin, t6t hon nita 1 copolyme

propylen da thanh phﬁn (U), ¢6 cac dac tinh sau day. Pugc hiéu 1 cac nhém phu va/hodic

céc khoang dic tinh duge wu tién dudi day c6 thé duoc két hop theo thir tw bat ky:

a)

b)

MFR

Ché phdm polypropylen da thanh phén, tot hon nita 13 copolyme propylen (U)
theo sang ché c6 ty 1& dong néng chdy MFR, (2,16kg, 230°C) nam trong khoang
tir 0,05 dén 1,00 g/10 phit, tét hon néu ndm trong khoang tir 0,10 dén 0,70 g/10
pht, t5t hon nita 14 tir 0,15 dén 0,50 g/10 phut, va tét nhét 14 tix 0,18 dén 0,40 /10
phut, nhu dugce xac dinh theo ti€u chuin ISO 1133.

Ham lugng XCS

Ngoai ra, ché pham polypropylen da thanh phn, t6t hon nita 14 copolyme
propylen (U), theo sang ché c6 ham luong xylen lanh hoa tan (XCS) nim trong
khoang tlr 4,0% dén 17,0% khdi lugng, t5t hon néu nam trong khoang tir 5,0% dén
15,0% khéi luong, va tt nhét 1a tr 6,0% dén 13,5% khéi lugng so véi khdi luong
ctia copolyme propylen ngau nhién da thanh phan, nhu dugce x4c dinh & 25°C theo
tiéu chuin ISO 16152.

Ham lugng XCU

Ngoai ra, ché pham polypropylen da thanh phan, t6t hon nita 1 copolyme
propylen (U), theo sang ché t5t hon néu c6 ham luong chat khong tan lanh (XCU)
nim trong khoang tir 83,0% dén 96,0% khédi luong, t6t hon nita 1a nim trong
khoang tir 85,0% dén 95,0% khdi lugng, va tét nhit 13 tir 86,5% dén 94,0% khoi
luong theo khdi lugng copolyme propylen ngau nhién da thanh phén, nhu dugc
xac dinh & 25°C theo tiéu chuan ISO 16152.
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Chi sb da phan tan

Ché pham polypropylen da thanh phn, t5t hon nita 1 copolyme propylen
(U), theo sang ché c6 chi sb da phén tan (PI) nam trong khoang tir 2,5 dén 4,0 Pa™,
tdt hon 14 nim trong khoang tir 2,9 dén 3,9 Pa'l, va tét nhét 12 ndm trong khoang
tir 3,1 dén 3,8 Pa”’, duge xdc dinh bang phép do luu bién nhu duge mé ta dudi ddy
trong phan vi du.
Nhiét do két tinh

Ngoai ra, t6t hon 13 ché phim polypropylen da thanh phdn, t6t hon nita 13
copolyme propylen (U) theo séng ché, ¢6 nhiét do két tinh 7, it nhat 1a 110°C, t6t
hon nita 1a it nhét 13 112°C, va tét nhat 1a it nht 1 114°C, nhu dugc xéc dinh theo
céc tiéu chudn ISO 11357-1, -2, va -3. Nhin chung, nhiét d két tinh T khéng cao
hon 130°C.

Do bén va dép tao rinh Charpy & 0°C

Tt hon 13 ché phdm polypropylen da thanh phén, t6t hon nita 14 copolyme
propylen (U), theo sang ché c6 d6 bén va dap tao ranh Charpy (NIS) & 0°C 1a it
nhét 4,0 kJ/m%, 5t hon nita la it nhdt 5,0 kJ/m’, con t5t hon nita 1a it nhat
6,0 kJ/m?, tham chi t5t hon nita Ia it nhit 7,0 kJ/m” va t5t nhat I3 it nhét 8,0 kJ/m”,
nhu duoc xac dinh theo ti€u chuén ISO 179/1eA:2000 st dung mau tht dugc duc
phun tao rénh. Nhin chung, d6 bén va dép tao rdnh Charpy (NIS) & 0°C khong 16n
hon 40 kJ/m”.

Do bén va dap tao rinh Charpy & 23°C

Tét hon 1a ché phim polypropylen da thanh phén, t6t hon nita 1a copolyme
propylen (U), theo sang ché c6 d6 bén va dap tao rinh Charpy (NIS) ¢ 23°C la it
nhét 30 kJ/m?, t5t hon nita 13 it nhét 40 kJ/m?, va tt nhit 1a it nhét 50 kI/m’, nhu
duoc xéc dinh theo ti€u chudn ISO 179/1eA:2000 st dung mau thir duge diic phun
tao ranh. Nhin chung, d¢ bén va dap tao rinh Charpy (NIS) ¢ 23°C khong 16n hon
130 kJ/m”.

Modun udn
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Tét hon 1a ché pham polypropylen da thanh phdn, t6t hon nita 14 copolyme
propylen (U), theo sang ché c6 médun udn 12 it nhit 700 MPa, t6t hon nita 14 it
nhit 750 MPa, t6t hon nita 12 it nhit 800 MPa, t6t hon nita 13 it nhat 830 MPa,
duoc x4c dinh theo tiéu chuén ISO 178 & tdc do thir nghiém 2 mm/phut va luc
bing 100 N 1&n mAu thir nghiém c6 kich thuéc 80x10x4,0 mm® (chidu dai x chiéu
rong x d6 day) duogc tao ra bang cach dic phun theo tiéu chudn EN ISO 1873-2.
Gi6i han trén ctia modun ubn thuong khong vuot qua 1400 MPa, va t6t hon 1a
bang 1200 MPa hozc thdp hon. Ché phdm polypropylen t6t nhét 14 c6 modun ubn
nam trong khoang tr 830 dén 1100 MPa.

Ung suét kéo tai diém chay déo

Ché phim polypropylen da thanh phén, t6t hon nita 12 copolyme propylen
(U), theo sang ché &t hon néu c6 tng suit kéo tai diém chay déo 1a it nhét
20 MPa, tdt hon nita 13 it nhit 22 MPa, va tét nhét 1a it nhit 24 MPa, nhu dugc xac
dinh theo ti€u chuén 1SO 527-2:1996 sir dung mau thtr nghiém duc phun kiéu 1A
duoc diéu ché theo tiéu chuin ISO 527-2:1996. Nhin chung, (ing suft kéo tai diém
chay déo 1a khong 16n hon 40 MPa.

Luong comonome

[t nhit mdt comonome ctia copolyme propylen da thanh phan (U) theo sang
ché duge chon tir cac alpha-olefin ¢6 2 hodc tix 4 dén 8 nguyén tir cacbon véi tdng
luong tir 3,5% mol dén 12,0% mol, t6t hon 13 tir 4,0 dén 10,0% mol, t6t hon nita 12
tir 4,5% mol dén 9,0% mol, tbt nhét 13 tr 5,0% mol dén 9,0% mol, tinh theo téng

luong ctia cdc don vi monome trong copolyme propylen da thanh phén (U).
Quan hé gitta nhiét do két tinh Tc va lugng comonome

Tét hon 1 ché phdm polypropylen da thanh phan, t6t hon nita 13 copolyme
propylen (U), theo sang ché c6 mdi quan hé gitta nhiét do két tinh T va luong
comonome nhu sau: Tc X lugng comonome cta copolyme propylen da thanh phin
(U) 14 it nhét 400°C % mol, tdt hon nira 14 it nhdt 450°C % mol, va tét nhét 1a it
nhét 480°C % mol, va khdong 16n hon 1500°C % mol.

Ham luong ché phdm copolyme (X) clia copolyme propylen da thanh phan (U)
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Luong ché pham copolyme propylen (X) uu tién trong copolyme propylen
da thanh phin (U) nim trong khoéng tir 75% dén 98%, t6t hon 1a tir 85% dén 95%
khéi lugng, t6t hon nita 14 tir 88% dén 95% khdi luong.
Ham luong copolyme propylen (Y) ctia copolyme propylen da thanh phén (U)

Ngoai ra, lugng copolyme propylen (Y) uu tién trong copolyme propylen
da thanh phén (U) nim trong khoang tir 2% dén 25%, tbt hon 1a tir 5% dén 15 %
khéi lugng, t6t hon nita 12 tir 5% dén 12% khéi luong.

Ngoai ra, copolyme propylen da thanh phan (U) t6t hon nita 1a c¢6 cac dic
tinh va/hodc khoang dac tinh dudi day:

Ty s6 MFR, y/MFR; x

T6t hon 13, ty ) MFR, /MFR; x theo sang ché ndm trong khoéng tir 0,4
dén 0,95, tdt hon 1a tir 0,5 dén 0,90, va t&t nhét 1a tir 0,6 dén 0,85.

Tff Sé C2,X/C2,U

Tt hon 13, t§ s6 ctia phép chia lugng comonome cua ché phdm copolyme
(X), C,x, cho luong comonome ctia copolyme propylen da thanh phan (U), C,y,
theo sang ché nam trong khoang tir 0,50 dén 0,96, t6t hon 1a tir 0,55 dén 0,95, va
t8t nhat 12 tir 0,60 dén 0,90.

Ché pham copolyme (X) uu tién ctia copolyme propylen da thanh phan (U)
i, MFR, ctia ché pham copolyme (X)

Ché phdm copolyme (X) theo sing ché c6 ty 1& dong néng chay MFR,
(2,16kg, 230°C) ndm trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phit, tot hon 1a tir
0,1 dén 0,9 g/10 phut, nhu dugc xé4c dinh theo tidu chudn ISO 1133.

ii. Ham lugng polyme propylen ddng nhét hozc copolyme propylen thi nhét
(V) ctia ché phdm copolyme (X)
Lugng polyme propylen ddng nhat hozc copolyme propylen thit nhét uu tién,
t5t hon 14 copolyme propylen ngiu nhién, (V) trong ché phdm copolyme (X)
theo sang ché nim trong khoang tr 30% dén 60% khéi luong, t6t hon 1a tir
33% dén 55% khéi luong va tdt nhit 13 tir 40% dén 53% khdi lugng.
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Ham luong polyme propylen ddng nhit hoic copolyme propylen thit hai (W)

ctia ché phdm copolyme (X)

Luong polyme propylen ddng nhat hodc copolyme propylen wu tién thtr hai,
t5t hon 13 copolyme propylen ngiu nhién, (W) trong ché phdm copolyme (X)
theo séang ché nim trong khoang tir 40% dén 70% khéi lwong, t6t hon 14 tir
45% dén 67% khdi luong, va t6t nhat 1a tir 47% dén 60% khdi luong.

Ham ham luong XCS ctia ché pham copolyme (X)

Ngoai ra, tot hon néu ché phim copolyme (X) theo séng ché c6 ham luong
xylen lanh hoa tan (XCS) nam trong khoang tir 3,0% dén 20,0% khéi luong,
t6t hon 13 tir 4,0% dén 15,0% khéi luong, va t&t nhit 14 tir 4% dén 7% khdi
luong theo khéi lugng cua ché phém copolyme (X), nhu dugc x4c dinh &
25°C theo tiéu chudn ISO 16152.

Luong comonome cuia ché phdm copolyme (X)

Comonome ctia ché phdm copolyme (X) theo séng ché duoc chon tir it nhét
12 mot trong c4c nhém gdm etylen va alpha-olefin c6 4 dén 8 nguyén tir
cacbon v6i tdng luong nim trong khoang tir 2,0% mol dén 12,0% mol, t6t
hon 1a tir 2,5% mol dén 10,0% mol va tét nhit 1a tir 4,0% mol dén 6,0% mol,
theo téng luong cta cac don vi monome trong ché phim copolyme (X).

Ty Sé) MFRZ,X/MFRZ’V

Tét hon néu ty sb ctia phép chia gia tri MFRz.cﬁa ché pham copolyme
propylen (X) cho gia tri MFR, ctia copolyme propylen nglu nhién thir nhat
(V) theo séng ché ndm trong khoang tir 0,20 dén 0,80, 6t hon 1a tir 0,25 dén
0,75, va tét nht 1a tir 0,30 dén 0,70.

Ty s6 ctia phép chia lwgng comonome C, y cho lugng comonome C; x

Tét hon néu ty sb cua phép chia lugng comonome clia copolyme propylen
thi nhat (V), C,y cho lugng comonome cta ché phim copolyme propylen
(X), Cay, theo sang ché nim trong khoang tir 0,50 dén 0,98, t6t hon 1a tir
0,60 dén 0,98, va t6t nhét 1a tir 0,70 dén 0,98.
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Polyme propylen ddng nhét hoic copolyme propylen thit nhét (V) wu tién cta ché

pham copolyme propylen (X) cuia copolyme propylen da thanh phan (U)

i.

ii.

iii.

MFR,

Polyme propylen ddng nhat hodc copolyme propylen thi nhét, t5t hon 1a
copolyme propylen ngiu nhién, (V) theo sang ché c6 ty 1& dong néng chay
MFR, (2,16kg, 230°C) ndm trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phit, tét hon 12
tir 0,3 dén 3,0 g/10 phat, va t6t nhét 1a tir 0,35 dén 2,8 g/10 phut, nhu duoc
x4c dinh theo tiéu chuan ISO 1133.

Ham ham luong XCS

Ngoai ra, polyme propylen ddng nhat hodc copolyme propylen thir nhét, t6t
hon 13 copolyme propylen ngiu nhién, (V) theo séng ché c6 ham luong xylen
lanh hoa tan (XCS) ndm trong khoang tir 1,0% dén 20,0% khéi lugng, 5t
hon 13 tir 2,0% dén 15,0% khi luong, va t6t nhét 14 tir 3,0% dén 10,0% khéi
luong theo khéi lugng ctia ché phim copolyme propylen (X), nhu dugc x4c
dinh ¢ 25°C theo tiéu chuin ISO 16152.

Luong comonome

Comonome cta copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (V) dugc wu tién
theo sang ché duoc chon tir it nh4t mot trong s6 nhém bao gbm etylen va
alpha-olefin c6 4 dén 8 nguyén tir cacbon véi tdng lwgng nam trong khoang
tir 0,1% mol dén 6,0% mol, tt hon 12 tir 0,5% mol dén 5,0% mol, va t6t nhat
14 tir 2,0% mol dén 5,0% mol, theo tng lugng ctia cac don vi monome trong

copolyme propylen ngiu nhién thir nhéat (V).

Polyme propylen ddng nhét hodc copolyme propylen thir hai wu tién, t6t hon 13

copolyme propylen ngu nhién, (W) cia ché phim copolyme propylen (X) cta

copolyme propylen da thanh phan (U)

D

MFR

Polyme propylen ddng nhit hodc copolyme propylen thi hai, t6t hon 1a
copolyme propylen ngdu nhién, (W) theo sang ché c6 ty 1& dong néng chay
MFR, (2,16kg, 230°C) nim trong khoang tir 0,04 dén 0,60 g/10 phut, tot hon
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14 tir 0,06 dén 0,30 g/10 phut, va t6t nhét 13 tir 0,10 dén 0,25 g/10 phut, nhu
duge xac dinh theo tiéu chudn ISO 1133.

ii) Luong comonome

Comonome cta copolyme propylen ngau nhién tht hai (W) dugc wu tién
theo sang ché duoc chon tir it nhit mot trong s6 nhém bao gdm etylen va
alpha-olefin c6 4 dén 8 nguyén tir cacbon véi tdng lugng ndm trong khoang
tir 3,0% mol dén 12,0% mol, t6t hon 12 tir 3,5% mol dén 10,0% mol, va tot
nhét 13 tr 4,0% mol dén 7,0% mol, theo téng lugng ctia cac don vi monome
trong copolyme propylen ngau nhién thir hai (W).
S) Copolyme propylen (Y) uu tién ctia copolyme propylen da thanh phan (U)
i) MFR

Copolyme propylen (Y) theo sang ché c6 ty 18 dong néng chay MFR,
(2,16kg, 230°C) nim trong khoang tir 0,0001 dén 0,10 g/10 phut, 6t hon 1a
tir 0,001 dén 0,08 /10 phut, va t6t nhét 13 tir 0,005 dén 0,07 g/10 phut, nhu
dugc xé4c dinh theo tidu chuan ISO 1133.

ii) Lugng comonome

Comonome cta copolyme propylen (Y) theo sang ché dugc chon tir it nhat
mdt trong sb cac nhém bao gbm etylen va alpha-olefin ¢6 4 dén 8 nguyén tir
cacbon véi téng luong ndm trong khoang tir 9% mol dén 40% mol, t6t hon 14
tir 10% mol dén 40% mol, t&t hon 1 tir 12% mol dén 40% mol, tot hon nita
13 tir 12% mol dén 38% mol, va tdt nhét 13 tir 12 dén 30% mol, tinh theo téng

lugng ctia cdc don vi monome trong copolyme propylen (Y).

Tinh co ng6t ctia ché phim polypropylen sau khi tao ché phim thanh vat phim, t6t
hon 13 éng hogc khép nbi bng, 6t hon 1a khéng 16n hon 6%, t6t hon nita 1a khong 16n

hon 5%, t&t nhét 14 khong 16n hon 4%.
Chét tao nhan tiy ¥ va uu tién (Z2)

Nhu duge mo ta & trén, t5t hon 1a chit tao nhan (Z) c6 mit trong ché phém

polypropylen theo sang ché va tét hon néu duge chon tir:
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- chat tao nhén dang polyme,
- mudi cla axit monocarboxylic va axit polycarboxylic, vi du natri benzoat;

- hop chit sorbitol, vi du cac diaxetal ctia sorbitol hozc xylitol, vi du 1,3 : 2,4
Bis(3,4-dimetylbenzyliden) sorbitol (CAS-no. 135861-56-2, vi du Millad 3988,
nha cung cp Milliken);

- chét tao nhan gbc nonitol, vi du 1,2,3-trideoxy-4,6:5,7-bis-O-((4-propylphenyl)
metylen) nonitol (CAS-no. 882073-43-0, vi du Millad NX8000, nha cung cép
Milliken):

- hop chit gdc phospho, vi du mono-, bis- hodc tetra-phenyl phosphat, vi du natri
2,2’- metylen bis-(4,6-di-tert. butylphenyl) phosphat (CAS-no. 85209-91-2, vi du
NA-11, nha cung cip Adeka Corporation) hosic Hydroxybis (2,4,8,10-tetra-tert.
butyl-6-hydroxy-12-H-dibenzo(d,g)(1,3,2) dioxaphosphocin 6-oxidato) nhom
(CAS-no. 151841-65-5, vi du ADK STAB NA-21, nha cung cdp Adeka

Corporation), hodc
- bdt da talc,
- hodc hdn hop bat ky ctia ching,
T&t hon nita 12 chit tao nhan (Z) khac véi chét tao nhan beta, d3 duoc biét trong
Iinh vye. |

U'u tién chit tao nhén (Z) 14 cht tao nhan dang polyme, t6t hon 1a hop chat vinyl
polyme héa, t6t hon nita 1a chét tao nhan dang polyme thu dugc bang qué trinh polyme
héa cdc monome vinylxycloalkan hodc monome vinylalkan.

Chét tao nhan (Z) dang polyme t&t hon nita 1a polyme ctia hop chét vinyl theo
cong thtrc dudi day

CH,=CH-CHR'R? (1)
trong dé R!' va R? cung tao thanh vong no, chua no hodc thom, cé 5 hodc 6 canh, tuy y
chtra céc phan tir thé, hoic doc 14p 12 nhém alkyl chira tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, do
dé trong truong hgp Ry va R, tao thanh vong thom, nguyén tir hydro cua gbc —CHR R,

khong c6 mit.
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Tham chi t5t hon nita 13, chit tao nhan (Z) dugc chon tir: polyme vinyl
xycloalkan, tbt hon 13 polyme vinyl xyclohexan (VCH), polyme vinyl xyclopentan,
polyme 3-metyl-1-buten va polyme vinyl-2-metyl xyclohexan. Chét tao nhén (Z) duoc
wu tién nhét 14 polyme vinyl xyclohexan (VCH).

Nhu duoc néu & trén, theo phuong an dugc uu tién, chét tao nhan (Z) 1a chét tao
nhan dang polyme, t5t hon nita 1a polyme ctia hop chét vinyl theo cdng thirc (1) nhu

duoc xac dinh & trén, con tot hon nita 13 polyme vinyl xyclohexan (VCH).

Tét hon 1 lwong chét tao nhan (Z) khong 16n hon 10.000 ppm, t6t hon nita 1a
khong 16n hon 6000 ppm, con t8t hon nfta 13 khong 16n hon 5000 ppm, tinh theo tbng
khdi luong ctia ché phim polypropylen da thinh phan (100% khdi lwong), tbt hon 14 tinh
theo khdi lugng két hop ctia copolyme propylen da thanh phan (U) va chét tao nhan (Z).

Con tt hon nita 13 lugng chat tao nhan (Z) khong 16n hon 500 ppm, tt hon 1 tir
0,025 dén 200 ppm, va tét hon nita 1a tir 0,1 dén 200 ppm, t&t hon nita 13 tix 0,3 dén
200 ppm, tot nhat la tir 0,3 dén 100 ppm, tinh theo téng khdi luong cta ché pham
polypropylen da thanh phén (100% khéi luong), t6t hon 1a tinh theo khdi lwong két hop
cuia copolyme propylen da thanh phén (U) va chét tao nhén (Z).

Theo phuong an dugc uu tién, chét tao nhan (Z) 14 chét tao nhin dang polyme, t6t
nhét 14 polyme ctia hop chét vinyl theo cong thie (1) nhu duoc x4c dinh & trén, con tbt
hon nita 14 polyme vinyl xyclohexan (VCH) nhu dugc x4c dinh & trén, va luong chét tao
nhén (Z) nay khong 16n hon 500 ppm, tt hon nita 1a tix 0,025 dén 200 ppm, va 5t hon
nita 1a tir 0,1 dén 200 ppm, tét hon nita 1a tir 0,3 dén 200 ppm, tt nhit la tir 0,3 dén
100 ppm, tinh theo téng khdi lugng cua ché phdm polypropylen da thanh phan (100%
khéi luong), t6t hon 1a tinh theo khéi Iwong két hop ctia copolyme propylen da thanh
phin (U) va chét tao nhan (Z).

Chét tao nhén (Z) c6 thé duge dua vao copolyme propylen da thanh phan (U) vi
du trong qué trinh polyme hda copolyme propylen da thanh phan (U), t6t hon la trong
qué trinh polyme hoéa ché phdm copolyme propylen (X), tic 1a trong qua trinh polyme
hoa thanh phﬁn propylen thur nhit (V) va thr hai (W) cta no, va, t5t hon 14 trong qua
trinh polyme hoéa copolyme propylen (Y). Hodc, chat tao nhén (Z) c¢6 thé dugce két hop
vGi copolyme propylen da thanh phén (U) & dang phu gia mau (masterbatch-MB) cung
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v&i, vi du chat mang polyme. Uu tién la chit tao nhén (Z) duogc dua vao copolyme
propylen da thanh phin (U) trong qué trinh polyme héa copolyme propylen da thanh
phan (U). Chét tao nhan (Z) tot nhat 13 dwoc dua vao copolyme propylen da thanh phin
(U) bang quy trinh polyme héa thir nhit hop chét vinyl duge xac dinh & trén theo cong
thirc (1) nhu duge xac dinh ¢ trén, con tbt hon nita 12 vinyl xyclohexan (VCH), vdi su ¢6
mat ctia hé chét xtic tic chira thanh phén chit xuc tic rén, t6t hon 12 thanh phan chét xic
tac Ziegler Natta rén, chit déng xuc tac va chét cho bén ngoai tlly ¥, va hén hop phén
ung thu duoc gdm polyme ctia hgp chét vinyl theo cong thic (1) nhu duge xéc dinh &
trén, con tot hon nita 1a polyme vinyl xyclohexan (VCH), va h¢ chét xuc tac sau d6 dugce

st dung dé san xuét copolyme propylen da thanh phan (U).

Hdn hop phan tng thu duge trong ban mé ta dudéi ddy duge sir dung thay thé cho

hé chét xuc tac dugc cai bién.
Chét phu gia tly y khéc

Hon nita, ngoai chét tao nhan (Z), ché phim propylen theo sang ché c6 thé con
chira chit phu gia thich hgp dung cho bng, tot hon 1a chét phu gia thong thuong ding cho
bng gdm, nhung khong gidi han &, chét tao nhan, chét lam trong, chit lam séng, chat
chéng mudi axit va chét chdng oxy héa, cling nhu chét truot, chit don vo co va chét lam
4n dinh 4nh ang UV. MBbi chét phu gia co thé duoc str dung, vi du & lugng thong thuong,
tbng luong chét phu gia c6 mit trong ché phdm propylen t5t hon 1 nhu dugc xc dinh
dudi day. Cac chét phu gia nay thuong c6 ban trén thi trudng va duge md ta, vi du, trong

"Plastic Additives Handbook", 5th edition, 2001 of Hans Zweifel.

Tét hon 1a tdng lugng céac chét phu gia khéc ty y nim trong khoang tr 0,0001%
dén 10% khéi luong, 6t hon 1a tir 0,0001% dén 5,0% khdi luong, tot hon 1a tir 0,0001%
dén 2,5% khéi lugng, tét hon nita 14 trong khoang tir 0,0001% tir 1,5% khdi lwong, ot
hon nfta 14 trong khoang tir 0,0001% dén 1,0% khdi lugng, tinh theo tong khéi luong ctia
ché phim polypropylen (100% khdi lugng). Trong trudng hop chét tao nhan (Z) va/hodc
chét phu gia tiy ¥ bat ky dugc bd sung trong phy gia mau tiy ¥, thi nguyén liéu chét
mang, vi du chét mang polyme, cia chit phu gia duoc tinh toan dén luong (tong) cta

(c4c) chéat phu gia, theo tdng khéi luong cla ché phim polypropylen (100% khdi lugng),
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t6t hon 1a tinh theo khdi lwvong két hop ctia copolyme propylen da thanh phin (U) va chit
tao nhéan (Z).

Dic biét vu tién 1a ché phim polypropylen theo sang ché chira copolyme propylen
da thanh phan (U), chét tao nhan (Z) va chit phu gia tlly ¥ khéc, tat ca nhu duogc x4c dinh
& trén.

Chét xtc tac

Copolyme propylen da thanh phdn (U) ¢6 thé dugc tao ra bing qué trinh polyme
hoa véi su ¢6 mit cia hé chét xuc tac phéi hop thong thudng bét ky gém Ziegler-Natta,
crém va vi tri don (nhu chét xac tic metaloxen), t5t hon 12 vé6i su c6 mit ctia hé chét xtc
tac Ziegler-Natta. Hé chat xtc tic Ziegler-Natta thudng chira thanh phin chét xdc tac ran,
t5t hon 1a thanh phin kim loai chuyén tiép rén, va chit ddng xuc tac, va tiy ¥ chét cho
bén ngoai. Thanh phan chét xtc tac rén tdt nhit 13 chira magie halogenua, titan halogenua

va chét cho dién tir bén trong. Céc chét xuc tac nay 1a da biét trong linh vuc.

Ul tién chét tao nhan (Z) duogc dua vao copolyme propylen da thanh phan (U)
trong qu4 trinh polyme héa copolyme propylen da thanh phén (V).

T5t hon nira 13, hop chét vinyl ¢6 cong thirc (1) nhu duoc xac dinh & trén hodc
dudi day, t6t hon 1a vinyl xyclohexan (VCH), dugc polyme héa véi sw c6 mit ctia hé
chit xtc tac chira thanh phan chat xtc téc rén, t&t hon 13 thanh phén chét xtc tic Ziegler
Natta rén, d& thu duoc hé chét xtc tac dugc cai bién ma 12 hdn hop phan Gng chira thanh
phan chit xvc tac rin va polyme d3 tao ra ctia hop chét vinyl c6 cong thirc (1). Trong hé
chét xtc tac duoc cai bién thu duge, tdt hon 14 ty 18 khdi luong (g) gitta polyme cua hop
chat vinyl c¢6 cong thirc (1) va thanh phdn chét xuc tac rén t8i da 12 5 (5:1), tot hon 14 1én
dén 13 3 (3:1), tbt nhit 1a tr 0,5 (1:2) dén 2 (2:1). Hé chat xtic téc dugc cai bién thu dugc

sau d6 duoc st dung dé polyme hoa copolyme propylen da thanh phin (U) theo sang ché.

Quy trinh didu ché chung ctia hé chit xtic tic dugc cai bién theo sang ché va
polypropylen dugc tao nhan véi hop chét vinyl (1) dugc boc 19, vi du trong EP 1 028
984.

D4i v6i thanh phn chit xic tic Ziegler Natta rén duoc st dung d& cai bién, t6t

hon néu thanh phin chit xtc tac ny chita thanh phan kim loai chuyén tiép va magie
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halogenua. Cac hop chét nay c6 thé dugc d& trén gia d hat, nhu 6xit v6 co, nhu dioxit
silic ho#c 6xit nhom, hodc thuong 1a magie halogenua dé tao thanh gi4 d& rén noi trén. Vi
du vé cac thanh phﬁn chit xtc tac rin nay dugc boc 19, trong sb céc tai lidu khéc, trong
WO 87/07620, WO 92/21705, WO 93/11165, WO 93/11166, WO 93/19100, 97/36939,
WO 98/12234, WO 99/33842.

Chét xtic tac kiéu Ziegler-Natta thudng duge sir dung trong sdng ché dé polyme
héa propylen la chét xuc tac Ziegler-Natta hiéu suét cao, dic hidu l4p thé, chira cic thanh
phan Mg, Ti, Al va Cl lam thanh phén co ban. Kiéu chét xdc tac ndy, ngoai thanh phin
kim loai chuyén tiép ran (nhu Ti), thudong chira (c4c) chét ddng xuc tic cling nhu (c4c)

chét cho bén ngoai nhu chit didu hoa 1ap thé.

Cac hop chét nay co thé dugc d6 trén gia d& hat, nhu 6xit vo co chéng han nhu
dioxit silic hodc dxit nhom, hodc, thuong 14 magie halogenua ¢6 thé tao thanh gia d& rn.
Ciling co thé chét xtic tac rén 1a tu dd, tic 1a chit xuc tic khong dugc do trén gia do

ngoai, ma thu dugc béng phuong phap héa ran nhii twong.

Thanh phan chét xtc tac rén dé polyme hda copolyme propylen da thanh phén
(U), ngoai magie halogenua va hop chét kim loai chuyén tiép, thuong chira chét cho dién

ttr (chit cho dién tr bén trong).

Chét cho dién tir thich hop 13, trong sb cac chét khac, este cuia axit carboxylic, nhu
phtalat, xitraconat, va sucxinat. Ngoai ra, hop chit chira oxy hoic nito silic ¢6 thé duoc
sit dung. Vi du v& hop chét thich hop dugc thé hién trong WO 92/19659, WO 92/19653,
WO 92/19658, US 4347160, US4382019, US4435550, US4465782,
US 4 473 660, US 4 530 912 va US 4 560 671.

Chét ddng xuc tac duge st dung két hop v6i hop chét kim loai chuyén tiép thuong
chira hop chét alkyl nhom. Tét hon 12 hop chét alkyl nhom 1a trialkyl nhom nhu trimetyl
nhdm, trietyl nhdm, tri-isobutyl nhdm hodc tri-n-octyl nhom. Tuy nhién, n6 cling c6 thé
13 alkyl nhom halogenua, nhu dietyl nhom clorua, dimetyl nhom clorua va etyl nhom
sesquiclorua. Trietyl nhém 1a hop chét alkyl nhom dugc uu tién dic biét. T8t hon néu
alkyl nhém duoc dua vao dé dat duoc ty 1& gilta nhdm va titan mong muén. Ty 1€ thich
hop phu thudc vao chét xtc tic va ndm trong khoang tir 30 dén 1000 mol/mol, nhu tir 50
dén 600 mol/mol.
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Hon nita, thanh phe‘in chét xuc tac rén tét hon 13 duoc st dung két hop voi chét cho
dién tir bén ngoai da biét, gdm nhung khéng giéi han &, ete, keton, amin, rugu, phenol,
phosphin va silan, vi du hop cht silan hitu co chira cc lién két Si-OCOR, Si-OR, hogc
Si-NR,, ¢6 silic lam nguyén ti trung tdm, va R 13 alkyl, alkenyl, aryl, arylalkyl hodc
xycloalkyl co6 tu 1 dén 20 nguyén tir cacbon; va cac chét ddng xtc tac da biét, t6t hon 14
chira hop chit alkyl nhém nhu da biét trong linh vuc dé tao ra copolyme propylen da
thanh phén (U). Chét cho bén ngoai duge dic biét vu tién gbm cac alkoxysilan mang cac

phan tir thé alkyl, nhu metylxyclohexyldimetoxysilan va dixyclopentyldimetoxysilan.

Khi chét tao nhan (Z) dugc dua vao copolyme propylen da thanh phan (U) trong
qua trinh polyme hoa copolyme propylen da thanh phan (U), luong chét tao nhan (Z) c6
trong copolyme propylen da thanh phan (U) t6t hon 1a khong 16n hon 500 ppm, t6t hon
nita 12 tir 0,025 dén 200 ppm, con tt hon nita 13 tir 1 dén 100 ppm, va t6t nhat 12 tir 5 dén
100 ppm, tinh theo tdng khdi luong ché phdm propylen (100% khdi luong), tot hon 1a
theo khdi luong két hop ctia copolyme propylen da thanh phan (U) va chét tao nhén (Z).

Quy trinh téng quét

Ché phidm polypropylen da thanh phin (U) theo séng ché t6t hon néu duoc san
xuét trong quy trinh lién tuc nhiéu giai doan theo phuong phap truyén théng. Pugc hiéu
1a ngay khi céc tac gia tim ra su cén bang dic tinh c6 loi thu duoc d6i v6i ché pham
polypropylen da thanh phén (U), dé san xuét quy md cong nghiép viée diéu chinh cac
thong s6 quy trinh va cac kiém soat dé thu duge dic tinh ctia ché phim polypropylen da
thanh phan (U) 14 ndm trong chuyén mon clia nguoi cd hiéu biét trung binh trong linh

vuce. Quy trinh nay t6t hon 13 gdm it nhét ba giai doan polyme héa.

Cén hiéu ring quy trinh nay c6 thé gdm thém budc polyme hoa, t5t hon néu buédc
ndy nam trong giai doan polyme héa thir nhat. N6 c6 thé gém thém budc polyme hoa,
nhu budce tién polyme hda. Ngoai ra, giai doan bét ky trong sb ba giai doan polyme hoa
c6 thé gdm hai hodc nhidu buéc polyme héa nho dé tao ra hdn hop phan tng cta polyme
ctia giai doan d6. Theo phuong an dugc uu tién nhét, quy trinh gdm ba giai doan polyme
hoéa, mdi giai doan gdm mdt bude polyme hoa, trong khi d6 giai doan polyme héa thur

nhét c6 thé gdm thém bude tién polyme héa.
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Do d6, séng ché con dé xuit quy trinh nhiéu giai doan dé san xuét ché pham
polypropylen da thanh phin nhu dugc x4c dinh & trén hodc trong cac diém yéu ciu bao
hd, trong d6 propylen va it nhét 12 mdt comonome dugc chon tir alpha-olefin c¢6 2 hodc 4

dén 8 nguyén tlt cacbon dugc polyme hoa véi sy c6 mét cua:

(I)  thanh phan chat xic tic ran chira magie halogenua, titan halogenua va chét cho

dién tir bén trong; va

(II)  chét ddng xtc téc chira alkyl nhém va tiy y chét cho dién tir bén ngoai; va

(I1D) chét tao nhan (Z) tuy ¥, tot hon 1a véi sy c6 mat cia chét tao nhan (Z) nhu duge
x4c dinh ¢ trén hodc dudi day;

quy trinh nhiéu giai doan gdm céc bude:

(A) polyme hoa lién tuc propylen, comonome duogc chon tuy y tir nhom etylen va it
nhét 12 mot C4-Cs alpha-olefin, trong giai doan polyme héa thi nhit bing cich
dua céc dong propylen, hydro va tity y comonome véao giai doan polyme hoa thi
nhit & nhiét d6 ndm trong khoang tit 60 dén 100°C va ap suit ndm trong khoang
tir 40 dén 65 bar (4 dén 6,5 MPa) dé tao ra polyme propylen thtr nhét (V), trong d6
polyme propylen thir nhit (V) co ty 1é dong néng chdy MFR, (2,16kg, 230°C;
ISO 1133) ndm trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut;

(B) rut dong chira polyme propylen thu nhét (V) tir giai doan polyme hoéa thir nhét va
chuyén dong nay sang giai doan polyme héa thi hai;

(C) polyme héa propylen v6i sy ¢6 mat ctia polyme propylen thir nhit (V) trong giai
doan polyme hda thir hai ¢ nhiét do nam trong khodng tir 65 dén 90°C va ap suét
ndm trong khoang tir 19 dén 25 bar (1,9 dén 2,5 MPa) bang cach dua cac dong
propylen, hydro, va tuy y it nhét mét comonome, dé tao ra ché phim copolyme
(X) ctia polyme propylen thu nhét (V) va polyme propylen thit hai (W); véi didu
kién 1 it nhit mot trong s& polyme thir nhét (V) va tht hai (W) 1 copolyme

propylen ngau nhién;
ché phim copolyme (X) chira

tir 30% dén 60% khéi luong polyme propylen thir nhit (V) va tir 40% dén 70% khdi
lugng ctia polyme propylen thir hai (W) so véi ché phim copolyme (X),
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trong d6 ché phdm copolyme (X) c6 ty 1& dong noéng chay MFR,; tir 0,05 dén 1,0 g/10

D)

®)

phut thdp hon MFR, ctia polyme thi nhét (V);

rt dong chira ché phim copolyme (X) tlt giai doan polyme héa thir hai va chuyén

dong nay sang giai doan polyme hoéa thir ba;

polyme hda propylen va it nh4t mdt comonome v&i sw ¢6 mit clia ché phdm
copolyme (X) trong giai doan polyme hoa thir ba & nhiét do nam trong khoang tir
65 dén 90°C va 4p sudt nam trong khoang tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa) bing
cach dua cac dong propylen, hydro, va it nhat mot comonome, dé tao ra copolyme
propylen da thanh phan (U) chira ché phdm copolyme (X) va thanh phan
copolyme propylen (Y) khac nita, trong d6 copolyme propylen da thanh phén (U)
¢6 1y 18 dong néng chay MFR, ndm trong khoang tir 0,05 dén 1,00 g/10 phut;

trong d6 copolyme propylen da thanh phin (U) chira tir 75% dén 98% khdi luong, t6t

hon 1a tir 85% dén 95% khdi lugng, ctia ché phdm copolyme (X) va tir 2 dén 25%
khéi luong, t6t hon 13 tir 5% dén 15% khdi lugng, cia copolyme propylen (Y); va

trong d6, lugng comonome ctia copolyme propylen (Y) tir 9,0% mol dén 40% mol;

(F)

(G)

rat lién tuc dong chita copolyme propylen da thanh phan (U) tir giai doan polyme
hoa thtr ba va trdn tiy y copolyme propylen da thanh phén (U) véi chét phu gia;

va
ép dun copolyme propylen da thanh phén (U) thanh cac vién.
Tt hon 1 it nhit polyme propylen thir hai (W) 1a copolyme propylen ngau nhién.

Trong quy trinh nhidu giai doan duge wu tién theo sang ché, propylen va it nhét

mdt comonome dugc chon tir alpha-olefin c6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon dugc

polyme héa véi su c6 mit cua:

@

D
(I1D)

thanh phan chit xuc tac rin chira magie halogenua, titan halogenua va chét cho

dién tir bén trong; va
chét ddng xuc tac chira alkyl nhom va tily ¥ chét cho dién tir bén ngoai; va

chét tao nhan (Z) tuy v, t5t hon 12 v6i su ¢6 mit cia chit tao nhan (Z) nhu dugc

x4c dinh & trén hodc dudi day;
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quy trinh nhiéu giai doan gdém cdc budc:

(A)

(B)

©)

polyme hda lién tyc propylen, comonome dugc chon tir nhém gbm etylen va it
nhét mot C4-Cyg alpha-olefin, trong giai doan polyme héa tht nhét bang cach dua
cac dong propylen, hydro va comonome qua giai doan polyme héa thi nhit &
nhiét d6 nim trong khoang tr 60 dén 100°C va 4p suét nam trong khoang tir 40
dén 65 bar (4 dén 6,5 MPa) dé tao ra copolyme propylen thir nhét (V), trong d6
copolyme propylen ngiu nhién tht nhit (V) c¢6 ty 1¢ dong néng chiay MFR,
(2,16kg, 230°C; ISO 1133) nim trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut;

rit dong chira copolyme propylen ngdu nhién thir nhét (V) tir giai doan polyme

hoa tht nhit va chuyén dong nay sang giai doan polyme héa thit hai;

polyme hoa propylen véi sy ¢ mét cuia copolyme propylen nglu nhién thi nhét
(V) trong giai doan polyme hoa thir hai & nhiét do nim trong khoang tir 65 dén
90°C va ap suat trong khoang tir 19 dén 25 bar (1,9 dén 2,5 MPa) bang cach dua
cac dong propylen, hydro, va it nhit mdt comonome, d& tao ra ché phim
copolyme (X) cua copolyme propylen ngiu nhién thi nhét (V) va copolyme
propylen ngiu nhién tht hai (W),

ché pham copolyme (X) chita

tir 30% dén 60% khdi luong 14 copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (V) va tir 40%

dén 70% khéi luong 1 copolyme propylen ngdu nhién thi hai (W) d6i voi ché
phém copolyme (X),

trong d6 ché phém copolyme (X) c6 ty 1¢ dong néng chay MFR, tir 0,05 dén 1,0 g/10

(D)

E)

phut thdp hon MFR, ciia polyme thir nht (V);

rut dong chira ché phdm copolyme (X) tir giai doan polyme hoa thtr hai va chuyén
dong nay sang giai doan polyme hoéa thir ba;

polyme héa propylen va it nh4t mot comonome v&i sy ¢ mit ché phim copolyme
(X) trong giai doan polyme hoa thit ba & nhiét do nim trong khoang tlr 65 dén
90°C va &p suét trong khoang tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa) bang cach dua
vao cac dong propylen, hydro, va it nhit mot comonome, dé tao ra copolyme

propylen da thanh phan (U) chira ché phdm copolyme (X) va thanh phin
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copolyme propylen (Y) khac nita, trong d6 copolyme propylen da thanh phén (U)
c6 ty 1€ dong néng chady MFR, tir 0,05 dén 1,00 g/10 pht;

trong d6 copolyme propylen da thanh phin (U) chira tir 75% dén 98% khdi lugng, tot
hon 12 tir 85% dén 95% khdi luong, ctia ché phdm copolyme (X) va tir 2% dén
25% khéi luong, t6t hon la tir 5% dén 15% khbi lugng, ctia copolyme propylen
(Y); va

trong d6, lugng comonome cta copolyme propylen (Y) la tir 9,0% mol dén 40% mol;

(F)  ruat lién tuc dong chira copolyme propylen da thanh phﬁn (U) tir giai doan polyme
hda thir ba va trdn tuy y copolyme propylen da thanh phan (U) véi chit phu gia;

va
(G)  ép dun copolyme propylen da thanh phén (U) thanh céc vién.

Puoc vu tién hon nita 1a quy trinh nhiéu giai doan theo sang ché gom budce xir ly

truge bude (A) dudi day:

(AA) polyme hda hop chét vinyl c6 cong thirc (1) nhu duge xac dinh & trén hodc
duéi day, t6t hon 13 vinylxyclohexan (VCH) véi sy ¢6 mt ctia hé chit xuc tac
chtta thanh phin chét xtc tac rin (I) d& thu dugc hé chét xtc tic duge cai bién 1
hdn hop phan g chira thanh phan chit xuc tac ran (I) va polyme dugc tao ra clia
hop chit vinyl ¢é cong thirc (1), tdt hon 13, va trong dé, ty 18 khéi luong (g) gitta
polyme ctia hop chét vinyl c¢6 cong thirc (1) va thanh phan chét xtc tac ran (I) 1én
dén 5 (5:1), t8t hon 13 3 1én dén (3:1), t6t nhit 1a nim trong khoang tr 0,5 (1:2)
dén 2 (2:1), va hé chit xuc tac duge cai bién thu duge duge cép cho bude polyme
héa (A) cta quy trinh nhiéu giai doan dé san xuét copolyme propylen da thanh
phan (U).

Quy trinh nhiéu giai doan theo sang ché dugc md ta chi tiét thém dudi day vé qua
trinh san xuét dugc copolyme propylen ngiu nhién thi nhét (V) wu tién va copolyme
propylen ngiu nhién thtt hai (W), tuy nhién, khong bi giéi han bdi didu nay. Do do, phén
mo ta dudi day dua ra cac nguyén tic chung cho quy trinh theo sang ché va c6 thé duoc
lam cho phu hop véi ché pham chira polyme propylen ddng nhét tiy ¥ dudi dang mot
trong sd polyme propylen thtr nhéit (V) va thi hai (W):
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a) Budc tién polyme héa

Theo phuong an duge uu tién, bude tién polyme héa dugc thuc hién theo ché d6
lién tuc dudi dang polyme hda huyén phu dic khéi 16n trong propylen long, tic 1a pha
long chira chti yéu 14 propylen, véi lugng rt nho cc chit phan Gng khac va tily ¥ thanh
phén tro hoa tan trong do. Tét hon néu budce tién polyme héa dugc thyc hién trong thiét
bi phan Ung thung khudy lién tuc hodc thiét bi phan tng dang vong. Phéan tng tién
polyme héa thudng duge thuc hién & nhiét do tir 0 dén 60°C, tét hon 14 tir 10 dén 50°C.
Ap suét trong thiét bi phan tng tién polyme héa khong quan trong nhung phai du cao daé
duy tri hdn hop phan tmg trong pha léng. Do do, ap suét c6 thé tir 20 dén 100 bar (2 dén
10 MPa), vi du 30 dén 70 bar (3 dén 7 MPa). C4c didu kién phan tng 1a da biét trong linh
vuc nhu da dugc boc 19, trong sb céc tai liéu khéc, trong GB 1 580 635. Cling c6 thé cép
comonome cho buéde tién polyme hoéa. Vi du vé cac comonome thich hop 12 etylen hodc
alpha-olefin c6 tur 4 dén 10 nguyén tir cacbon. Comonome déc biét thich hop la etylen, 1-
buten, 1-hexen, 1-octen hozc hdn hop clia chiing. Luong polyme duge tao ra trong bude
tién polyme héa khong vuot qua 5% khéi luong cta lugng polyme téng, t&t hon néu né
kh6ng vuot qua 3% khbi luong ctia lugng polyme tdng va cu thé khong vuot qua 2%
khéi lwong hodc thim chi 1% khéi lwong cia lugng polyme tbng duoc tao ra trong tAt ca

céac giai doan polyme hoa.
b) Giai doan polyme héa thir nhat

Trong giai doan polyme hoa thir nhét, copolyme propylen ngiu nhién thi nhét (V)
duoc tao ra. Qua trinh nay duoc thyuc hién b%lng cach dua chét xtc tc polyme hoa, tbt
hon la qua budc tién polyme héa nhu duge bdc 1§ & trén, vao giai doan polyme hoa thir
nhit cing véi hdn hop monome chira propylen va tity ¥ comonome dugc chon tir etylen

va alpha-olefin chira 4 dén 10 nguyén tlr cacbon.

Lugng comonome, néu ¢6, duge kiém soét dé thu dugc luong comonome trong
copolyme propylen ngdu nhién thir nhét (V). Tét hon néu copolyme propylen ngiu nhién
thtr nhét (V) chura tir 0,1% mol dén 6,0% mol cac don vi thu dugc tir comonome va tir
94% mol dén 99,9% mol cic don vi propylen.

Tét hon néu copolyme propylen ngiu nhién thir nhét (V) c6 MFR, nidm trong
khoang tr 0,3 dén 5,0 g/10 phut.
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Nhu dugce chi ra bdi lugng comonome, copolyme propylen ngau nhién thr nhét
(V) 14 chit ban két tinh va khong phai chat vo dinh hinh (tirc 1a khong c6 mat pha dan
hdi). Phan doan chita polyme xylen lanh hoa tan & 25°C & lugng copolyme propylen

nghu nhién thé nhét (V) ndm trong khoang tir 1,0% dén 20,0% khoi lwong.

Buéc polyme hoa trong giai doan polyme hoa thi nhét t6t hon néu duge thuc hién
trong huyén phti dic trong thiét bi phan tmg dang vong. Sau d6, cac hat polyme duoc tao
ra trong qua trinh polyme hoa, cling v&i chét xuc tac duoc lam v& va dugc phén tan trong
cac hat nay, dugc tao huyén pht trong hydrocacbon 10ng. Huyén phu dic duge khudy dé
lam cho ¢6 thé chuyén chit phan tng tir chét 16ng vio hat. Trong thiét bi phan ing dang
vong, huyén phu déc dugc tudn hoan véi van tc 1én doc theo éng kin b%lng cach st dung
bom tudn hoan. Thiét bi phan tmg dang vong la da biét trong linh vuc va cac vi du dugc
dua ra, vi du, trong US 4582816, US 3405109, US 3324093, EP 479186 va
US 5391 654. Polyme héa huyén phu dic t6t hon 1 polyme héa khdi. “Polyme héa
khdi” chi quy trinh trong d6 budc polyme héa duoc thuc hién trong monome long chu
yéu la khi khéng c6 chét pha lodng tro. Tuy nhién, nhu nguoi c6 hidu biét trung binh
trong linh vuc da biét, cAc monome dugc st dung trong san xuét thuong mai khdng bao
gio 1a tinh khiét ma ludén chia cac hydrocacbon béo dudi dang cac tap chét. Vi du,
monome propylen cé thé chia 1én dén 5% khdi lugng propan & dang tap chét. Vi
propylen dugc tiéu thu trong phan img va cling dugc tudn hoan tir dong ra clia phan ing
quay lai budc polyme hoa, thanh phin tro nay c6 xu huéng tich lity, va do d6 moi truong
phan ung co thé chira 1én dén 40% khdi lwong céc hop chét khac ngoai monome. Tuy
nhién, cling dugc hiéu rang quy trinh polyme héa van ndm trong y nghia ctia “polyme

héa khdi”, nhu duge xac dinh & trén.

Nhiét d6 trong bude polyme hoa huyén phu dic thudong nim trong khoang tir 60
dén 100°C, t&t hon 14 tir 60 dén 75°C va cu thé 1a tir 65 dén 72°C. Ap suét ndm trong
khoang tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa), t5t hon 1a tir 25 dén 80 bar (2,5 dén 8 MPa),
va t6t nhét 13 tir 40 dén 65 bar (4 dén 6,5 MPa). Ap suit thuong duogc chon dé cao hon 4p
suét hoi ctia hdn hop phan mg long tai nhiét 46 hoat dong dugc chon. Hydro thudng
duoc dua vao thiét bi phéan Uing d2 kiém so4t khdi luong phén tir, hoic MFR,, ciia polyme
thtr nhit. Thong thudng, hydro duge dua vao dé duy tri Iy 1é mol khong dbi ctia hydro
véi propylen trong thiét bi phan tmg. Duge thay 13 véi chét xuc tac nhét dinh ma khi ty 18
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gitta hydro véi propylen ndm trong khoang tir 0,1 dén 4,0 mol/kmol (hodc mol/1000
mol), t6t hon 1a tir 0,3 dén 3,0 mol/kmol, va 5t nhit 1a tir 0,4 dén 2,5 mol/kmol, thi

MFR, cuia polyme thur nhét ndm trong gidi han wu tién dugc yéu clu theo sang ché.

Comonome dugc dua vao dé dat duogc ham luong mong mudn cta cac don vi
comonome trong polyme. Luong thuc té ctia comonome t6t hon 13 ndm trong khoang tir
1,0 dén 30,0 mol/kmol, tét hon 1a tir 3,0 dén 10,0 mol/kmol, va tét nhét 14 tir 5,0 dén
8,5 mol/kmol. Huyén phi dic c6 thé duge rit tir thiét bi phan tmg theo cach lién tuc hodc
gian doan. C4ch rit gian doan duge wu tién 12 sir dung try ling trong d6 ndng d6 céc chat
rdn cta huyén phi dic dugc cho phép tang trude khi rat mét meé huyén phu dic c6 dic tu
thiét bi phan tng. Viéc st dung tru léng dugce boc 10, trong sb cac tai lidu khac, trong
US 3374211, US 3242 150 va EP 1 310 295. Quy trinh rit lién tuc duoc boc 19, trong
s6 céc tai lidu khac, trong EP 891 990, EP 1 415 999, EP 1 591 460 va EP 1860 125.
Quy trinh rat lién tuc cé thé dugc két hop véi phuong phap ¢ dic thich hop, nhu duoc
boc 16 trong EP 1 860 125 va EP 1 591 460.

Céc thanh phan khéc cling duge dua vao giai doan polyme héa thi nhét nhu duoc
biét trong linh vuc. Céc chét phu gia clia quy trinh, nhu chét chdng tinh dién, c6 thé dugc
dua vao thiét bi phan ung dé tao thuén loi cho viéc van hanh dn dinh quy trinh.

Theo phuong 4n duoc uu tién cua sang ché, huyén phu dic duge din truc tiép toi
giai doan polyme hoa thtr hai sau do. “Truc tiép” nghia 13 huyén phu dic duge dua tix
giai doan polyme hoéa thir nhét vao giai doan polyme héa thir hai ma khong cé bude
nhanh gitta hai giai doan polyme hoa d8 loai bo it nhit 13 mot phan hdn hgp phan tng ra
khoi polyme. Kidu cip truc tiép nay dugc md ta trong EP 887379, EP 887 380,
EP 887 381 va EP 991 684. Do d6, khong c6 budc phén tach gifta cdc giai doan. Tuy
nhién, viéc léy cdc mAu nho hodc dong mau tir polyme hodc tir pha 1ong hodc tlr ca hai dé
phén tich polyme va/hodc ché phim ctia hon hop phéan tng vAn nam trong pham vi clia

sang ché.
Giai doan polyme hoa thir hai

Trong giai doan polyme hoa thit hai, ché phim copolyme propylen (X) chira
copolyme propylen ngiu nhién thi nhét (V) va copolyme propylen ngau nhién tht hai
(W) dugce tao thanh. Qua trinh nay dugc thue hién béng cach dua cac hat gém copolyme
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propylen ngiu nhién tht nhéit (V), chira chét xtc tic hoat tinh dugc phan tan trong do,
cung voi propylen bd sung va tlly ¥ comonome vao giai doan polyme hoa thir hai. Hydro
duoc dua qua budc kiém soat khéi lugng phan tir. Pidu ndy lam cho copolyme propylen
ngau nhién th hai (W) dugc tao thanh trén cac hat chita copolyme propylen ngau nhién
tht nhét (V).

MFR, ctia ché phém copolyme propylen (X) tir 0,05 dén 1,0 g/10 phit. Ngoai ra,
MFR, cta ché phdm copolyme propylen (X) thAp hon MFR; clia copolyme propylen
ngAu nhién th nhit (V). Tét hon néu ty 18 gitta MFR, cua ché phdm copolyme propylen
(X) v6i MFR, ciia copolyme propylen ngau nhién thi nhét (V), MFR; x/MFR, y, cé gia
tri ndm trong khoang tir 0,20 dén 0,80. Nhu da biét trong linh vuc, MFR, ctia copolyme
propylen ngau nhién thi hai (W) dugc tao ra trong giai doan polyme héa thir hai khong
thé duge xac dinh truc tiép do copolyme propylen ngau nhién thit hai (W) khong thé
duoc tach ra khoi ché phim copolyme propylen (X). Tuy nhién, bing cach biét duoc cac
phin khéi lwong ctia polyme va chi sd néng chay ctia copolyme propylen ngau nhién thir
nhit (V) va ché phdm copolyme propylen (X), c6 thé tinh toan MFR, clia copolyme
propylen ngau nhién thit hai (W). Viéc tinh toan nay c6 thé duoc thuc hién st dung
phuong trinh 2:

1
Mlb — (Wl . MI;0,0965 + w, - M12—0,0965) 0,0965 (2)

Trong do w la phin khéi lugng ctia thinh phan trong hén hop, MI 1a MFR, va cac
chi s dudi b, 1 va 2 14n luot chi hdn hop, thanh phin 1 va thanh phin 2. Bang cach tinh
MFR, cla copolyme propylen ngau nhién tht hai (W), c6 thé thiy 1a nd ndm trong
khoéng tir 0,04 dén 0,60 g/10 phut.

Comonome dugc chon tir etylen va alpha-olefin chira 4 dén 8 nguyén tir cacbon.
Comonome duge st dung trong giai doan polyme hda thir hai c6 thé 1a gidng hozc khic
comonome duoc st dung trong giai doan polyme héa thi nhét. Tét hon 13 st dung clng
mot comonome trong giai doan polyme hoda thir nhét va thit hai. Luong comonome trong
giai doan polyme hoa thir hai dugc kidm soat dé thu dugc lugng comonome mong mudn
ctia ché phidm copolyme propylen (X). Ché phdm copolyme propylen (X) thuong chira tlr
2,0% mol dén 12,0% mol cic don vi thu dugc tir comonome va tir 88,0% mol dén 98,0%

mol cac don vi propylen. Ngoai ra, lugng comonome cua ché pham copolyme propylen
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(X) cao hon lugng comonome ctia copolyme propylen ngau nhién thir nhét (V). Tét hon
néu ty 1é giita lugng comonome cua copolyme propylen ngAu nhién thir nhat (V) véi
luong comonome cua ché phim copolyme propylen (X) (ca hai déu duoc bidu didn theo

% mol), Cy/Cx, ndm trong khoang tir 0,50 dén 0,98.

Luong comonome clia copolyme propylen ngdu nhién thi hai (W) khéng thé duoc
xac dinh truc tiép. Tuy nhién, b??mg cach sur dung quy téc tron tiéu chuén, né c6 thé duogc
tinh tir [wgng comonome cua ché phidm copolyme propylen (X) va copolyme propylen

ngAu nhién thit nhat (V).
Cb=W1'Cl+W2'Cz (3)

trong d6 C 1a lugng comonome theo % khéi luong, w 13 phin khdi lwong ctia thanh phin
trong hdn hop va cac chi s& dudi b, 1 va 2 1an luot chi toan bd hdn hop, thanh phin 1 va
thanh phan 2.

Sau d6, copolyme propylen ngiu nhién thtt hai (W) c6 thé dwoc thdy 1a chua tir
3,0% mol dén 12,0% mol céc don vi thu duge tir comonome va tlr 88,0% mol dén 97,0%
mol cac don vi propylen. Nhu ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vuc da biét, lugng
comonome tinh theo khdi luong trong copolyme hai thanh phén c6 thé duoc chuyén hoa
thanh luong comonome tinh theo mol bang cach sir dung phuong trinh 4 dudi day:

Cn = ey 4)

1
1+(a—1 MW

trong do ¢, 1a phan mol cla cac don vi comonome trong copolyme, ¢, 13 phéan khéi
luong clia cac don vi comonome trong copolyme, MW, la khéi lugng phan ti cua
comonome (nhu etylen) va MW, la khéi luong phan tir clia monome chinh (tirc 13,
propylen). Nhu dugc chi ra boi lugng comonome, copolyme propylen ngau nhién thit hai
(W) la chét ban két tinh va khong phai chét v6 dinh hinh (tirc 1a khong c6 mit pha dan
hdi).

Phin polyme xylen hoa tan & 25°C trong lugng ché phdm copolyme propylen (X)
ndm trong khoang tir 3,0% dén 20,0% khdi lugng.

-36-



32875

Ham luong polyme xylen hoa tan trong copolyme propylen ngiu nhién tht hai
(W) khéng thé duge xac dinh truc tiép. Tuy nhién, luong nay cé thé dugc udc lugng,

bang cach st dung quy téc trén tiéu chuln:
XSb == W1 * XSl + W2 ) XSZ (5)

trong d6 XS la lugng cuia polyme xylen hoa tan theo % khdi luong, w 1a phan khdi luong
cta thanh phén trong hdn hop va cac chi s8 duéi b, 1 va 2 1an lugt chi toan bd hdn hop,
thanh phan 1 va thanh phin 2. Copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) thudng cé thé
dugc thiy 12 c6 lugng polyme xylen hoa tan khong 16n hon 20% khéi lwong, tét hon 1a
khong 16n hon 15% khéi luong. Théng thudng, phin polyme xylen hoa tan trong
copolyme propylen ngiu nhién tht hai (W) it nhét 1a 1% khdi lugng, t6t hon 14 it nhét
5% khéi luong. Ché pham copolyme propylen (X) chua tir 30% dén 60% khéi lugng
copolyme propylen ngiu nhién thir nht (V) va tir 40% dén 70% khéi luong copolyme
propylen ngiu nhién thit hai (W). Ché phdm copolyme propylen (X) la chét ban két tinh
vi khong phai chét vo dinh hinh (ttrc 13 khéng c6 mit pha dan hdi).

T6t hon 14 giai doan polyme héa thit hai dugc thuc hién trong thiét bi phan tng
pha khi dém tang s6i. Thuong xuyén can phai dua hydro bd sung vao giai doan polyme
hoéa thi hai d kidm soat MFR cta ché pham copolyme propylen. Thich hop 13, viée cap
hydro dugc kiém soat dé duy tri ty 18 hydro va propylen khong dbi trong khi hoa 1éng. Ty
1€ thyc phu thudc vao chit xuc tac. Két qua tot thu dugce b%lng cach duy tri ty 1€ nay trong
khoéng tir 0,1 dén 4 mol/kmol. Ngay ca khi ty 1& thuc gifta comonome véi monome phu
thudc vao loai comonome va loai chét xuc tac duoce st dung trong quy trinh nay, viéc cép
ché pham chira monome va comonome dugc diéu chinh phit hop sao cho khi héa long tbt
hon néu c6 ty 16 comonome véi propylen nim trong khoang tir 10 dén 100 mol/kmol
(hoac mol/1000 mol), tt hon 14 tir 15 dén 70 mol/kmol, va t8t nhét 1 tr 25 dén

40 mol/kmol. Ty 1¢ nay dugc théy 1a cho két qua 5t véi mot s6 chat xtc tac.

Trong thiét bi phan tng pha khi dém tAng soi, cac olefin duge polyme hoa vdi su
¢4 mat cta chat xuc tac polyme hoa trong dong khi di chuyén 1én phia trén. Thiét bi phan
ung thuong chira dém tAng s6i gdbm céc hat polyme dang phat trién chira chét xuc tac
hoat tinh, dém tdng s6i nay co 16p nén ctia né ndm trén ludi hoa 1ong va cao trinh trén

trong thiét bi phan ting pha khi. Dém polyme dugc héa long véi sy trg gitip ctia khi hoa
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16ng chira monome olefin, (cac) comorome cudi cing, cac chat kiém soat su phét trién
chudi cubi cing hogc chit chuyén chudi, nhu hydro, va khi tro cubi cing. Khi héa long
duogc dua vao khoang nap & day ciua thiét bi phan tng. Pé dam bao dong khi duge phan
bd ddng déu trén khép dién tich bé mat theo tiét dién ngang ctia khoang nap, bng nap c6
thé dugc trang bi bd phén chia dong nhu di biét trong linh vyc, vi du US 4 933 149 va
EP 684 871. Mt hogc nhidu trong sb cac thanh phén néu trén thuong duge bd sung lién
tuc vao khi hoa long dé bu lai cac mAt mat do, trong s cac cai khac, sy thu hdi phan tmg

hodc thu hdi san phim gay ra.

Tir khoang nap, dong khi duge di 1én phia trén qua lu6i héa 16ng vao dém tang
s6i. Muc dich ctia lu6i hoa 16ng 1a dé chia dong khi déu qua dién tich mit cit ngang clia
dém. Do6i khi, uéi héa long c6 thé dugc sip xép dé thiét 14p dong khi quét doc thanh
thiét bi phan tmg, nhu duge boc 16 trong WO 2005/087361. Cac kiéu luéi hoa long khac
duoc bdc 19, trong sb cac tai liéu khac, trong US 4 578 879, EP 600 414 va EP 721 798.
Tbng quan duoc dua ra trong Geldart and Bayens: The Design of Distributors for Gas-
Fluidized Beds; Powder Technology, Vol. 42, 1985. Khi hoa long di qua dém tang sbi.
Van tc bé mit cta khi hoa long phai cao hon d2 van téc hoa 1ong nho nhat cia cic hat
duoc chua trong dém tang sdi, vi néu khong s& khong xay ra hién tuong hoa long. Mit
khac, van tdc khi can thép hon van tdc van chuyén, vi néu khong toan bo dém s& bi 16i di
cung voi khi héa long. D6 réng dém thuong thap hon 0,8, t5t hon 14 thap hon 0,75 va t6t
hon nita la thép hon 0,7. Thong thuong, do rong dém it nhét 12 0,6. Téng quan dugce dua
ra, trong sb cac tai liu khac, trong Geldart: Gas Fluidizied Technology, J .Wiley & Sons,
1986 & céc chuong 2.4 va 2.5 (trang 17-18) cling nhu trong cdc chuong 7.3 dén 7.5 (céac
trang 169-186, cu thé 1a Fig. 7.21 & trang 183). Khi khi héa léng dugc cho tiép xtc voi
dém chira chét xtc tac hoat tinh, cac thanh phén phan Gng cta khi, nhu cdc monome va
chét chuyén chudi, phan (mg voi sy ¢6 mat clia chit xtc tac d& tao ra san phdm polyme.
Ddng thoi, khi dugc gia nhiét bang nhiét phan tng. Khi hoa long chua phan g duge 14y
ra tit phan dinh ctia thiét bi phan tmg va dugc 1am mat trong thiét bi trao dbi nhiét dé khir
nhiét phan tmg. Khi duoc lam mét dén nhiét 6 thdp hon nhiét do cta dém dé ngan dém
khong bi gia nhiét do phan @mg. C6 thé lam mét khi dén nhiét d tai d6 mot phan ciia n6
ngung tu. Khi céc giot 1ong di vao ving phan tng, ching bi bay hoi. Nhiét 1am bay hoi

sau d6 gép phin lam gidm nhiét phan ung. Kiéu van hanh nay dugc goi 1a kiéu ngung tu

-38-



32875

va cac dang bién thé cta nd dugc bdc 10, trong sb cac tai lidu khac, trong
WO 2007/025640, US 4 543 399, EP 699 213 va WO 94/25495. Cing ¢6 thé bd sung
chét ngung vao dong khi tudn hoan, nhu duge boc 16 trong EP 696 293. Chit ngung 1a
céc thanh phin khong polyme hoa duge, nhu n-pentan, isopentan, n-butan hogc isobutan,
it nhe"'lt‘ 13 bi ngung tu mot ph?ln trong may lam mat. Sau do6, khi duoc nén va duge tudn
hoan vao khoang nap cua thiét bi phan ting. Truéc khi di vao thiét bi phan tng, chit phan
mg méi duge dua vao dong khi héa long d8 bu lai cac that thoat do sy thu hdi phan tmg
va san phim gy ra. Viéc phan tich ché phim cua khi héa 1éng va dua vao céc thanh
phin khi dé gift cho ché phim khéng dbi thudng 14 d4 biét. Ché phim thuc dugce xdc dinh
boi cac dic tinh mong muén cla san phim va chét xuc tac duge st dung trong qué trinh

polyme hoa.

San phém polyme co thé dugc rat 1ién tuc hodic gidn doan ra khoi thiét bi phén Gng
pha khi. Cac két hop clia céc phuong phap nay cling c6 thé duoc sir dung. Viéc rut lién
tuc dugc boc 19, tréng sb cac tai lidu khéc, trong WO 00/29452. Viée rut gian doan duge
boc 10, trong s6 cac tai liéu khac, trong US 4 621 952, EP 188 125, EP 250 169 va
EP 579 426. Phin dinh cta thiét bi phan tmg pha khi ¢6 thé gdm ving dugc goi la ving
giai phong. O ving nay, dudng kinh cta thiét bi phan tmg duoc ting 1én d& 1am giam van
td¢ khi va cho phép cac hat dugc mang tir d8m cung véi khi héa long dugc bb tri quay lai
dém. Cao trinh ctia dém, ttrc 1a cao trinh trén, ¢ thé dugc quan sat béng cac k¥ thuat
khac nhau da biét trong linh vyc. Vi dy, sy chénh 4p suit gitta day ciia thiét bi phan (g
va chiéu cao riéng biét ctia dém c6 thé duoc ghi lai trén toan bd chidu dai cta thiét bi
phan Ung va cao trinh cuia dém c6 thé dugc tinh dua trén céc gia tri chénh 1éch ap suét
ndy. Viéc tinh todn ndy tao ra cao trinh trung binh theo thoi gian. Cling c6 thé str dung bd
cam bién siéu 4m hodc bd cam bién phong xa. Vi cac phuong phéap nay, co thé thu duogc
céc cao trinh tire thdi, ma sau d6 di nhién c6 thé duge tinh trung binh theo thoi gian dé
thu duoc cao trinh ctia dém trung binh theo thoi gian.

Ngoai ra, (cac) chét chdng tinh dién c6 thé duqc dua vao thiét bi phan tmg pha khi
néu cin. Chét chéng tinh dién va phuong phép thich hop sir dung ching dugc bdc 19,
trong s cac tai lidu khac, trong US 5026795, US4 803251, US4 532 311,
US 4 855 370 va EP 560 035. Chung thudng 14 cc hop chét phan cyuc va gdm, trong sb

cac chit khac, nudc, keton, aldehyt va ruou. Thiét bi phan ung cling cé thé g@)m may
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khqu co hoc dé tao thuén loi thém cho viéc tron trong dém tz‘”mg s6i. Vi du vé kiéu dang

méy khudy thich hop dugc dua ra trong EP 707 513.

Thiét bi phan tng polyme héa dém tAng s61 dugc hoat dong & nhiét do nim trong
khoang tir 60 dén 100°C, 8t hon 13 tir 65 dén 90°C, va 6t nhit 1a tir 75 dén 85°C. Ap
suét thich hop 1a tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa), tt hon I tir 15 dén 30 bar(1,5 dén 3
MPa), va t6t nhat I tir 19 dén 25 bar (1,9 dén 2,5 MPa).

c) Giai doan polyme hoa thir ba

Trong giai doan polyme hoa thir ba, copolyme propylen da thanh phan (U) chira
ché phdm copolyme propylen (X) va copolyme propylen (Y) dugc tao thanh. Qua trinh
nay dugc thuc hién bang céch dua cac hat ché phdm copolyme propylen (X), chira chat
xuc tac hoat tinh duoc phan téan trong do, cung véi propylen bd sung va comonome vao
giai doan polyme hoa thir ba. Hydro c6 thé dugc dua vao dé kiém soat khdi lugng phan
ttr. Piéu nay 1am cho copolyme propylen (Y) dugc tao thanh trén cac hat chira ché phim

copolyme propylen (X).

MFR, clia copolyme propylen da thanh phan (U) tir 0,05 d&n 1,00 g/10 phat. MFR
cua copolyme propylen da thanh phan (U) thip hon MFR clia ché phdm copolyme
propylen (X). Tt hon 13 ty 18 gitta MFR, cua copolyme propylen da thanh phan (U) véi
MFR, ctia ché pham copolyme propylen (X) 161 da 13 0,95. Ty 18 nay thuong khong thap
hon 0,4.

Nhu dugce giai thich & trén d6i v6i ché phdm copolyme propylen (X), MFR, cta
copolyme propylen (Y) khong thé duoc xac dinh, bdi khong thé tach copolyme propylen
(Y) khdi copolyme propylen da thanh phan (U). Tuy nhién, MFR, cta copolyme
propylen (Y) co thé duoc tinh bang cach sir dung phuong trinh 2 ¢ trén. Trong truong
hop d6, thanh phan 1 1a ché pham copolyme propylen (X), thanh phin 2 14 copolyme
propylen (Y) va hdn hop cudi 14 copolyme propylen da thanh phan (U). Sau d6, c6 thé
thdy rang MFR, ctia copolyme propylen (Y) ndm trong khoang tir 0,0001 dén 0,1 g/10
phut. Do d6, lugng comonome ctia copolyme propylen (Y) ¢o thé dugc tinh bang cach st

dung phuong trinh 3.

Viéc cap hydro duoc didu chinh dé thu duoc ty 1¢ dong néng chay (hodc khéi

luong phéan tir) mong mudn cta polyme. Mot céch thich hop, viée clp hydro duge kiém
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soat d& duy tri ty 1& hydro:propylen khong dbi trong hdn hop phan tng. Ty 1& thuc phu
thude vao chit xuc tac ciing nhu kiéu polyme héa. Cac két qua tot thu duge trong qué
trinh polyme hda pha khi bang cach duy tri ty 1& ndy trong khoang ti 0,1 dén
3,0 mol/kmol, tdt hon 14 tir 0,2 dén 2,0 mol/kmol, va tét nhat 1a tir 0,3 dén 1,5 mol/kmol.

Comonome dugc chon tir etylen va alpha-olefin chira 4 dén 8 nguyén tir cacbon.
Comonome duoc st dung trong giai doan polyme hda thir ba c6 thé giéng hoic khac
comonome dugc st dung cac giai doan polyme hda truéc do. Tt hon néu cling mot
comonome dugc st dung trong tAt ca cac giai doan polyme hoa. Etylen dugc st dung rat
thich hop & dang comonome. Lugng clia comonome trong giai doan polyme hoéa thir ba
duoe kiém soat dé thu dugc luong comonome mong mubn ctia copolyme propylen da
thanh phan (U). Copolyme propylen da thanh phdn (U) thuong chira tir 3,5% mol dén
12,0% mol cac don vi thu dugc tir comonome va tir 88,0% mol dén 96,5% mol cac don
vi propylen. Luong cdc don vi comonome trong copolyme propylen da thanh phan (U)
16n hon lugng cac don vi comonome trong ché pham copolyme propylen (X). Tt hon 13
ty 1€ gifta lugng cac don vi comonome trong ché pham copolyme propylen (X) véi luong
cac don vi comonome trong copolyme propylen da thanh phén (U), Cx/Cy, trong d6 ca

Cx va Cy déu dugc biéu dién theo % mol, nim trong khoang tir 0,50 dén 0,96.

Nhu duge néu & trén ddi v6i ché phdm copolyme propylen (X), lugng comonome
cta copolyme propylen (Y) khong th8 duoc xé4c dinh truc tiép. Thay vao do, nd c6 thé
duge tinh bang cach sir dung phuong trinh 3 & trén. Trong trudng hop do, thanh phan 1 14
ché phim copolyme propylen (X), thanh phin 2 14 polyme propylen (Y) va hdn hop cubi
1a copolyme propylen da thanh phin (U). Lugng cac don vi comonome trong copolyme
propylen (Y) niam trong khoang tir 9% mol dén 40,0% mol va luong cac don vi propylen
nim trong khoang tir 60,0% mol dén 91,0% mol. Ty 1&é mol gitta commone véi propylen
tdt hon néu nam trong khodng tir 50 dén 500 mol/kmol, t5t hon 1a tir 100 dén
350 mol/kmol, va t6t nhat 1a tir 150 dén 300 mol/kmol. Copolyme propylen da thanh
phén (U) chira tir 75% dén 98% khéi luong 1a ché phdm copolyme propylen (X), va tir
2% dén 25% khdi luong 1a copolyme propylen (Y). Giai doan polyme héa thit ba t5t hon

néu duoc thuc hién trong thiét bi phan Gng pha khi dém ting s6i nhu duge mé ta & trén.
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Giai doan thir ba dugc van hanh & nhiét do nam trong khoang tir 60 dén 100°C, t6t
hon 14 tir 65 dén 90°C, va t6t nhét 1a tir 75 dén 85°C. Ap suft thich hop 14 tir 10 dén
100 bar (1 dén 10 MPa), tét hon 1a tir 15 dén 30 bar (1,5 dén 3 MPa), va t6t nhat 1a tir 19
dén 25 bar (1,9 dén 2,5 MPa).

Ep dun:

Khi polyme ra khoi giai doan polyme hoa cudi cing, tbt hon néu né dugc dua qua
céc budce xir Iy @& loai bo cac hydrocacbon con lai khoi polyme. Céac bude xit ly nay 1a da
biét trong linh vuc va ¢é thé gdm céc budc giam ap sudt, budc lam sach, budc thdo
khuon, budc chibt v.v.. Cing c6 thé két hop cac budc khic nhau. Sau khi loai bd céc
hydrocacbon con lai, t6t hon néu ché phdm copolyme propylen thit hai dugce tron voi chat
phu gia nhu da biét trong linh vuec. Chét phu gia nay c6 thé gdm chét chéng oxy hoa, chat
lam 6n dinh quy trinh, chét trung hoa, chit 1am tron, chét tao nhan, séc t6 v.v.. Cac hat
polyme sau d6 c6 thé duoc ép dun thanh cac vién nhu da biét trong linh vuc. Tt hon néu
mdy dun hai truc vit quay cung chiéu duoc st dung cho bude ép dun. Cac may dun nay
duoc san xuat, vi dy, bdi Coperion (Werner & Pfleiderer) va Japan Steel Works.

Vat phdm theo sang ché

Ngoai ra, sang ché dé cap dén vat phdm chira ché phim polypropylen da thanh
phén theo sang ché.

Theo phuong an dugc uvu tién, vat phém dugce chon tir vat dugc ép dun, t6t hon 1a
ung dung 6ng, ho#c vat dugc duc, t6t hon 13 vét duoc dic phun hodc dac théi, tmg dung
t6t hon nita 1a khép ndi ding cho cac Gng dung bng, chira ché phdm polypropylen da
thanh phan theo séng ché. Ong va khép ndi duoc tao ra tir ché pham polypropylen theo
sang ché t8t hon 13 ¢6 dic tinh co hoc &t nhu dugc md ta & trén va duoc thé hién dudi
day trong phan thtr nghiém. Do do, bng theo sang ché t5t hon 13 6ng 4p luec.

Ong theo séng ché c6 thé 1a:

bng mot 16p, trong d6 16p cua bng bao gdm, t6t hon 1a gbm co, ché phim
polypropylen da thanh phin theo sang ché, hoic

bng nhidu 16p, trong d6 it nh4t mét 16p bao gdm, t6t hon 1a gdm c6, ché pham

polypropylen da thanh phan theo sang ché.
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Ong duoc vu tién theo sing ché c6 it nhét 13 mot 16p bao gdm, t&t hon 1& gom ¢,
ché phim polypropylen da thanh phan theo sang ché. Ong duoc vu tién 13 ng ap luc, t6t

hon nfta 1a ong 4p luc cho cac tmg dung nudc noéng va nude lanh.

Tt hon néu khép ndi theo sang ché c6 ché pham polypropylen da thanh phan theo

sang cheé.
San xuat Ong theo sang ché

Ong c6 thé dugc tao ra tr ché pham polypropylen da thanh phin theo sang ché
theo phuong phép da biét trong linh vuc. Do d6, theo mét phuong phap dugc wu tién, ché
pham polypropylen da thanh phin dugc ép dun qua khudn hinh vanh khuyén dén dudng

kinh trong mong mudn, sau d6 ché pham polypropylen da thanh phén duoc 1am mat.

Tét hon néu méy duc ép 6ng hoat dong & nhiét do tuong d6i thip va do d6 su ting
nhiét qua mirc can duoc tranh. May dic ép c6 ty 16 chiéu dai/duong kinh L/D 1ém hon 15,
t6t hon 12 it nhat 20 va cu thé 14 it nh4t 25 dugc wu tién. M4y duc ép thudng c6 ty 18 L/D
nim trong khoang tir 30 dén 35.

Polyme néng chay dugc ép dun qua khudn hinh vanh khuyén, ma c6 thé dugc bd
tri theo cdu hinh c4p tlr phia dudi hodc clp & bén. Khudn cAp bén thuong duoe lap véi
truc clia nd song song véi truc ctia may dic ép, doi héi mot géc vudng quay vao phan ndi
v6i may dic ép. Uu didm ca khudn cdp bén 13 truc tAm c6 thé duoc kéo dai qua khudn
va diéu nay cho phép, vi du, d& dang di qua dé 1am mat 6ng nudc di téi truc tm.

Sau khi nhua nong chay ra khoi khuén, né duoc dinh c& dén duong kinh chinh
x4c. Theo mot phuong phép, chét ép dun ra duge dua truc tiép vao 6ng kim loai (bng
dinh ¢&). Bén trong cua chét ép dun ra duoc tao 4p sao cho nhya dugc ép 1én thanh bng.

Theo phuong phép khac, chét ép dun ra khéi khudn duge dua truc tiép vao dng c6
phén duc thiing & tdm. Hat chan khong nhe qua 15 thing dé gitt cho bng dya vao thanh
cua khoang dinh c3.

Sau khi dinh ¢&, éng duoc lam mat, thudng 1a trong bé nude c6 chiéu dai khoang
5 mét hodc hon.

San xuat khop noi theo sang ché
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Khép ndi theo séng ché c6 thd duoc san xuét tir ché phdm polypropylen da thanh
phan theo sing ché str dung phuong phap va thiét bi da biét trong linh vuc. Do dd, theo
mdt phuong phap duoc uu tién, ché phdm polypropylen da thanh phan duoc dic, t6t hon
la dtc phun hodc duc théi, tét hon nita néu 1a dac phun, theo céch thong thuong sir dung
thiét bi dac thong thuong, dé tao hinh dang ctia khop ndi cho dng.

Phuong phéap xac dinh

a) Ty 1€ dong néng chay
Ty 1& dong néng chay (MFR) dugc xac dinh theo tiéu chuén ISO 1133 va dugc quy
dinh theo g/10 phut. MFR la s6 chi cia dd chay loang, va do do6 gbm ca tinh trang c6
thé gia cong, cta polyme. Ty 1& dong nong chay cang cao, d§ nhdt cua polyme cang
thdp. MFR, ctia polypropylen & nhiét d§ 230°C va tai trong 2,16kg.

Chi s6 néng chay MFR,; trong ban md ta duogc gia dinh theo quy tc tron sau ddy

(phuong trinh 1):

1
M, = (wy - MI; %5 4w, - MI;%%9°%) 90965 (phuong trinh 1)

trong d6 w la phan khéi lwong ctia thanh phén trong hén hop, MI 14 chi s6 néng chay
MFR, va céc chi s& dudi b, 1 va 2 14n luot chi hdn hop, thanh phan 1 va thanh phan 2.

b) Ty trong
Ty trong cua polyme dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 1183-1:2004 Phuong

phap A trén mau dbc nén dugce didu ché theo EN ISO 1872-2 (2/2007) va duogc dua ra

theo don vi kg/m?.
c) Luong comonome

Luong comonome dugc xac dinh bing may do phd hdng ngoai kiéu bién dbi Fourier
(Fourier transform infrared spectroscopy - FTIR) dinh luong sau khi sy thiét l4p co
ban duge dinh ¢& théng qua mdy do phd cong huéng tir hat nhén (nuclear magnetic
resonance - NMR) BC dinh luong theo cach thitc da biét trong linh vyc. Cac mang
moéng duoc ép dén 46 day nim trong khoang tlr 100 dén 500 micromét va phd duge

ghi theo ché d6 truyén.
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Cu thé, luong etylen ciia copolyme polypropylen-co-etylen dugc xac dinh str dung
ving pic dugc hiéu chinh duong co s& cua dai phé dinh luong duge thdy & 720-722
va 730-733 cm™’. Cu thé, luong buten hodc hexen clia polycopolyme propylen dugc
xac dinh st dung vung pic dugc hiéu chinh dudng co s& cua dai phd dinh lwong duge
théy & 1377-1379 em™. Két qua dinh lugng thu dugce dya trén sy tham khao d6 day

clia mang.

Luong comonome trong ban mo ta dugc gid dinh theo quy tic tron sau day (phuong

trinh 2):
Eb =Wy - Cl -+ W e C: (phuong trinh 2)

trong do C la luong comonome theo % khéi lugng, w 1a phén khéi luong cia thanh
phin trong hon hop va céc chi sb dué6i b, 1 va 2 l4n luot chi toan bd hdn hop, thanh

phan 1 va thanh phan 2.

Nhu ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc da biét, luong comonome trén co s&
khéi lugng trong copolyme hai thanh phin c6 thé duoc chuyén hoa thanh luong
comonome trén co s& mol bing cach sir dung phuong trinh sau:

1
- EREA MW, (phuong trinh 3)
l%kcw 7 MW,

Con

trong d6 cy, 1a phan mol ctia cac don vi comonome trong copolyme, c,, 1a phan khéi
luong ctia cdc don vi comonome trong copolyme, MW, la khdi lugng phan tir clia
comonome (nhu etylen) va MW, 1a khéi lwong phan tir cia monome chinh (tuc 1a,
propylen).

d) Xylen lanh hoa tan
Ham luong xylen lanh hoa tan (XCS, % khéi lugng) duoc xic dinh & 25°C theo tiéu
chuén ISO 16152; 4n ban tht nhét; 2005-07-01.
Ham luong ctia polyme xylen hoa tan trong ban mé ta dugc gia dinh theo quy téc tron
sau ddy (phuong trinh 4):
XSy =wy - X5y —waz- XS (phuong trinh 4)

trong d6 XS 1a ham lugng ctia polyme xylen hoa tan theo % khdi luong, w 13 phan
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khéi lugng cta thanh phén trong hdn hop va céc chi s6 dudi b, 1 va 2 1an luot chi

toan bo hdn hop, thanh phan 1 va thanh phan 2.
e) Moédun uén

Modun ubn dugc xac dinh theo tiéu chuan ISO 178. MAu thir nghiém c6 kich

thude cac kich thudc 14 80 x 10 x 4,0 mm’ (chidu dai x chidu rong x d6 day) duoc diéu
ché bang cach dic phun theo EN ISO 1873-2. Chiéu dai nhip giita cac gié d& 1a 64 mm,
tdc d6 kiém tra 1a 2 mm/phut va luc 1a 100 N.
f) ['J’ng sult kéo tai diém chay déo, bién dang kéo tai diém chay déo

Ung sult kéo tai diém chay déo va bién dang kéo tai diém chay déo dugc xac dinh
theo céc tiéu chudn ISO 527-1:1996 va ISO 527-2:1996 trén miu thir nghiém ISO 527-
2:1996 trén miu thtt duc kidu 1A, budc dic phun dugc tién hanh theo tiéu chudn

ISO 1873-2:2007.
g) Do bén va dép tao rinh Charpy

D6 bén va dap tao rdnh Charpy (Charpy NIS) duoc x4c dinh theo tiéu chuén ISO
179-1:2000 trén mau dugc tao ranh kich thudc 80x10x4mm, duge cit tir mAu thur nghiém
ISO 527-2:1996 kiéu 1A. Mau va dap duoc tao rinh theo tiéu chuin ISO 179-1/1eA:2000
duoc st dung. Nhiét do thir nghiém 1a 23+2°C d6i véi Charpy NIS & 23°C va 0+2°C ddi
v6i Charpy NIS & 0°C. Puc phun dugc tién hanh theo tiéu chudn ISO 1873-2:2007.

h) Nhiét d6 két tinh, nhiét do néng chay

Nhiét d6 két tinh T, va nhiét do néng chay Ty, dugc xac dinh bang thiét bi do nhiét
lugng quét vi sai Mettler TA820 (DSC) trén cac mau 3 £ 0,5 mg theo tiéu chuén ISO
11357-3:1999. Nhiét do két tinh thu duoc trong qué trinh quét lam mat va gia nhiét
10°C/phiit ndm trong khoang tir 30°C dén 225°C.

Nhiét d6 két tinh duoc 14y 1am dinh toa nhiét trong sb céc dinh da néu.
Nhiét d6 néng chay duoc léy lam dinh thu nhiét.
i) Su phan b6 khdi lugng phan tt MWD, Mw, Mn va Mz

Khdi luong phan tir trung binh khdi Mw va sw phan bd khdi lugng phén tir (MWD
= Mw/Mn trong d6 Mn 13 khéi lugng phan ti trung binh s6 va Mw 12 khéi lugng phan tir
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trung binh khéi) duge xac dinh bang phuong phap dua theo céc tidu chuén ISO 16014-
1:2003 va ISO 16014-4:2003. Dung cu Waters Alliance GPCV 2000, dugc trang bi may
dd chi sb khuc xa va may do dd nhét truc tuyén dugc st dung c6 3 cot TSK-gel
(GMHXL-HT) tir TosoHaas va 1,2,4-triclobenzen (TCB, dugc lam bn dinh bang 200
mg/L 2,6-Di tert butyl-4-metyl-phenol) dué¢i dang dung méi ¢ nhiét do 145°C va & luu
lwong khong ddi 1a 1 ml/phut. 216,5 pl dung dich mau duoc phun véi mdi phan tich. Bo
cdt duoc dinh ¢& st dung phép dinh c& tuong d6i v6i 19 tidu chudin MWD polystyren
(PS) hep trong khoang tir 0,5 kg/mol dén 11500 kg/mol va tdp hop céc tiéu chuén
polypropylen rong da dugc mo ta r6. T4t ca cac mAu duge didu ché bing cach hoa tan 5 -
10 mg polyme trong 10 ml (¢ 160°C) TCB dugc lam dn dinh (giéng nhu pha dong) va

gilt trong 3 gid cing voi lic lién tuc trude khi 1y miu vao dung cu GPC.
Trong trudng hop PP, hing sb 1a: K: 19 x10” ml/g va a: 0,725 déi véi PP.
i) Céc thong s6 luu bién, chi s6 da phan tin

Tinh chét cta polyme néng chay bang cac phép do cit dong tudn theo tiéu chuén
ISO 6721-1 va 6721-10. Cac phép do nay dugc thuc hién trén mdy do do luu bién xoay
6 kiém soét Gng sudt Anton Paar MCR501, dugc trang bi hinh dia song song 25 mm.
Céac phép do duoc thuc hién trén cac dia duoc duc nén, st dung khi nito va dét sitc cang
bén trong ché do nhét-dan hdi thing. Céc thir nghiém cit dao dong duge tién hanh &
190°C ap dung khoang tAn s6 tir 0,01 dén 600 rad/s va dat khoang tréng 13 1,3 mm.

Trong thir nghiém c&t dong, dau do duge dua qua budce lam bién dang ddng nhat &
stc cang cit hodc ting suét c4t thay ddi dang hinh sin (ché do kiém so4t stic cang va img
suét, theo thtr tu). O thir nghiém strc cang co kiém soat, ddu do dugc dua qua trang thai
kéo cang dang hinh sin ma cé thé duoc bidu dién boi

y (&) = yo sin(wt) (6)

Néu strc cang dat 1én nam trong ché do nhét-dan hdi thing, dép ng tng suét dang

hinh sin thu dugc c6 thé dugce dua ra béi
o(t) = g, sin(wt + 6§) @)

trong d6 o va y, theo thtr tyr 1a do 16n tmg sudt va stc cing; w 1a tan sd goc; 6 1a do dich

chuyén pha (géc tdn hao gitta strc ciing dt 1én va dép ing tng sut); 7 1a thoi gian.
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Két qua cta thir nghiém dong Iuc thuong duge bidu difn bang mot s6 ham luu
bién khac nhau, cu thé 1 mddun du trit c&t G°, mddun tdn thét cit, G**, mddun cat phirc
hop G*, van tdc cat phtrc hop, n*, van tdc cat dong, 1", thanh phén 1€ch pha cla van tde

cit phitc hop " va tang tdn thét, tan 1 c6 thé duge biéu din nhu sau:

G = ;—2cos5 [Pa] (8)
G" = %sinS [Pa] )
G*=G'+ iG" [Pa] (10)
n*=7n'-—in" [Pas] (11)
n=¢ [Pas] (12)
0! =< [Pas] (13)

Cac gia tri médun du trit (G”), moédun tdn thit (G*”), mddun phirc hop (G*) va van
tde phtrc hop (n*) thu duoc duédi dang ham cua tan sd (). Do @6, vi du n*300 raass (€ta*300
rags) duoc st dung la viét tit clia véan toc phue hop & tAn sudt 300 rad/s va N%0,05 radss

(eta* 05 radis) duroc st dung la viét tat cta vén tbe phuc hop & tan sudt 0,05 rad/s.

Tang ton that (delta) dugc xé4c dinh 14 ty s6 ctia mddun tdn that (G**) va mbdun dur
trt (G”) & tAn sut x4c dinh. Do d6, vi du tang o5 duogc st dung nhu 1a cach viét tit ctia ty
sb gitta modun tdn thét (G>*) va mddun duy trit (G’) ¢ 0,05 rad/s va tansg dugc st dung
nhu 13 cach viét tét cua ty sb gitta modun tén thit (G**) va mddun dy trit (G”) & 300 rad/s.

Su can béng dan hoi tang os/tansgo duoc xéc dinh la ty sb gifta tang tdn thét tang gs
va tang tdn that tansq.

Chi sb da phén tan, PI, dugc xéc dinh b?mg phuong trinh 14.

5
Pl=—2 weop = wdBivéi (G'=G") (14)

"~ 6'(wcop) '
trong do, wcop 12 tn sb g6c¢ cét, duoc xac dinh 1a tan sb gbc ma ¢ tan sb nay modun du
trit G’ bing médun ton that G’
Céc gia tri dugc xac dinh béng phuong phép ndi suy mot diém, nhu duoc xac dinh
bdi phﬁn mém Rheoplus. Trong céc trudong hop trong d6 khong thu duoc gia tri G* béng
thir nghiém, gia tri ndy duogc xéac dinh bing phép ngoai suy, st dung quy trinh tuong tu
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nhu trudce kia. Trong ca hai truong hop (ndi suy hodc ngoai suy), phuong an lya chon tir
Rheoplus - ndi suy gid tri y thanh gid tri x ti thong s6” va “kiéu ngi suy logarit” dugc
ap dung.

Tai liéu tham khao:

[1] Rheological characterization of polyethylene fractions” Heino, E.L., Lehtinen, A.,

Tanner J., Seppild, J., Neste Oy, Porvoo, Finland, Theor. Appl. Rheol., Proc. Int.
Congr. Rheol, 11th (1992), 1, 360-362

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

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

polymers, Pure & Appl. Chem., Vol. 70, No. 3, pp. 701-754, 1998.
k)  Thu nghiém ap lyc éng

Dic tinh cta thir nghiém 4p luc duge xac dinh theo ti€u chuén ISO 1167. Trong
thir nghiém ndy, mAu phoi dudi tng suét tiép tuyén (vong) khong ddi 1a 16 MPa & nhiét
d6 tang 1a 20°C trong nuge-trong-nude hodc 4,9 MPa ¢ nhigt do 95°C trong nude-trong-
nude. Thoi gian hong tinh theo gitr duge ghi lai. Cac thir nghiém duge thye hién trén bng
duoc tao ra trén thiét bi ép dun 5ng thong thudng, bng nay c6 duong kinh 32 mm va do
day thanh 14 3 mm.
)] Thir nghiém va déap khdi luwong khi roi ¢ 0°

Céc phép do duge thuc hién theo EN744-1995 trong do6 chiéu cao roi, nhiét do,
kidu bua va khoi luong dugce st dung.

Nhiét d6 diéu tidt: 0°C; thoi gian didu tiét: 60 phat; diéu hoa: trong khong khi;
Buia d25; Khéi lugng: 0,25kg; chiéu cao roi: 100cm

Kiéu hong dugc ghi lai.
m) Do va ddp Charpy C & 0°C tir cac mau dugc didu ché tir cac 6ng thr nghi€ém theo
1ISO9854-1 va 2:1994
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Mau tht nghiém dugc diéu ché bén ngoai dng. Cac kich thudc cia miu thi
nghiém la 120x15mm. Tiéu chuén trong chudn tng dung 13 <10% ty 1& héng theo

ISO15874-2.
Vi du thwe hién sang ché
a) Didu ché chét xuc tac

Dau tién, 0,1 mol MgCl, x 3 EtOH duge tao huyén phu trong diéu kién tro trong
250 ml decan trong thiét bi phan Ung & 4p suét khi quyén. Dung dich duoc lam mat
xudng nhiét d6 —15°C va bd sung 300 ml TiCl, lanh d& duy tri nhiét d6 & mic ndy. Sau
d6, nhiét d6 cua huyén phu dac duge ting tr tir 1én 20°C. O nhiét d6 nay, bd sung
0,02 mol dietylhexylphtalat (DOP) vao huyén phi dic. Sau khi bd sung phtalat, nhiét do
dugc nang 1én 135°C trong 90 phut va huyén pht dic dugc dé yén trong 60 phit. Sau do,
bd sung thém 300 ml TiCl, va nhiét do duge giit & 135°C trong 120 phit. Sau thoi gian
nay, chéit xuc tac duoc loc tir dung dich 1ong va duoc rira siu l4n béng 300 ml heptan &
80°C. Sau do, thanh phén chét xtic tac rén duge loc va séy khd. Khai niém vé chét xtc
tac va ché phdm ctia n6 dugc md ta tdng quat, vi du trong céc cong b6 sang ché

EP 491 566, EP 591 224 va EP 586 390.

Dé chudn bi cho céc vi du IE1 dén IE6 cha sang ché cling nhu vi du so sanh CEI,
trietyl nhom (TEAL), dixyclopentyldimetoxysilan (DCPDMS) duéi dang chét cho (Do),
chit xtic tdc duoc tao ra & trén va vinylxyclohexan (VCH) dugc bd sung vao diu, nhu
dau khoédng, vi du Technol 68 (d0 nhét dong hoc & 40°C 62-74 cSt), ¢ lugng sao cho
AU/Ti 12 3-4 mol/mol, Al/Do cfing 1a 3-4 mol/mol, va ty 16 khbi lugng VCH/ chit xtc tic
ran 13 1:1. Hon hop duoc gia nhiét dén nhiét do tir 60 dén 65°C va duoc cho phan ung
cho dén khi ham luong cta vinylxyclohexan chwa dwgc phan mg trong hdn hop phan
ung nho6 hon 1000 ppm. Nong d6 chét xuc tac trong huyén phu dic xidc tac dau cudi ciing

1a tir 10% dén 20% khéi lugng.
b) Polyme héa cua cdc vi du IE1-6 theo sdng ché va vi du so sanh CEI

Débi véi qua trinh polyme hda ctia vi dy IE1-6 theo sang ché va vi du so sanh CEl,
chét xtic tac gdm c6 VCH duge polyme héa dugc nap cung véi propylen vao thiét bi

phan tng tién polyme héa. Trietyl nhom duge st dung lam chit dong xic tac va
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dixyclopentyldimetoxysilan lam chit cho. Cac diéu kién polyme héa va diéu kién nap

dugc néu trong bang 1.

Huyén phu dic tir giai doan tién polyme héa duge nap thing vao thiét bi phan ing
dang vong. Propylen, hydro va etylen duoc bd sung thém vao thiét bi phan ting dang

vong. Cac diéu kién polyme hoa va diéu kién nap dugc néu trong bang 1.

Huyén phu dic tir thiét bi phan ing dang vong dugc dua vao thiét bi phan tng pha
khi qua dudng nap truc tiép, tirc 14 khong can thiét bi phan ng monome nhanh & buéce

trung gian.

Propylen, etylen va hydro dugc nap vao thiét bi phan ting pha khi thir nhit va
duoc chuyén tiép vao thiét bi phan ting pha khi thit hai.

Céc didu kién polyme héa va didu kién nap dugc néu trong bang 1.

Ham luong Poly-VCH cubi trong polyme thanh phim thu dugc tir vi du IE1-6
theo sang ché va vi du so sanh CE1 14 200 ppm ho#c nhé hon.

Céac didu ché trong vi du so sanh CE1 mat khic dugc thuc hién theo quy trinh
tuong tu nhung s& khong c6 giai doan polyme hda thir ba va quy trinh dugc van hanh
nhu duogc thé hién trong bang 1.

a) Tao hop chét

Nhua polypropylen theo vi du IE1-IE6 theo sang ché va vi du tham khao CE1 xuét
hién tir thiét bi phan tng pha khi (dwoc nhin biét dusi dang bot tir thiét bi phan tmg trong
bang 1) dugc tao hop chét cing véi chit chdng oxy hoa thong thudng va Ca-stearat (cac
luong giéng nhau dugc st dung cho vi du theo sdng ché va vi du tham khao) va dugc tao
vién tron trong may duc ép hai vit W&P ZSK 70 (Coperion) & nhiét do noéng chay la
240°C va cong suit may dtc ép 1a 200 kg/h.

Céc vién tron polyme trong vi du theo sang ché va vi du so sanh dugc diéu ché
cho cdc mau thir nghiém ding cho céc tht nghiém co hoc va nhiét nhu duge néu dudi

day hoac dugc ép dun thanh cac bng dé thir nghiém kha ning gia céng ciia ché pham.
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Bang 1: Cac didu kién polyme hoéa & cic vi du CE1-2 va IE1-6.

Gia tri Pon vi CEl [E1 | 1E2 | IE3 | IE4 | 1BE5 | IE6
< Chét xtic tac O tét ca céc vi du theo ,séng ché va vi du so sanh, chét xuc tac duge
e ] bien doi pVCHtheovidu
| g |Chitcho L Dixyclopentyldimetoxysilan
S g I)if‘f tzlgat dong | roscy)] 200 | 740 740 750 570 750 500
8 | & |Napchltcho |[ga®P) | 40 [ i3 HATTTHATTTHA i3 14
8 T [°C] a6 3329 3303530
2 P [bar] 3 53 53 53
& T [°C] 68| m 70 7270 72 7]
2 | 2 |G (moVkmol] | 014 | 053 20 074 059049 052 ]
é g Co/Cs [mol/kmol] | ] 1 _222‘ _______ 8’7 ________ 738 ________ 7_’4 ________ ’_7_’_8 ________ 73_6__ _A.___:7_’_7___
2l | P e[ s3 | soso o ]
8 MFR; [g/10 phut] ...013 ] 087 2,5 Ll 0,50 | 0,80 0,50 |
S | |Xcs [% khoiluong] | 0| 51 51 ND 51 ND__ 52|
-g c [% khéi lugng 4,8 3,1 3,1 2,6 3,2 3, 3,1
2 (% mol)] 700 | (46 46 (39 41 (44 (46
T [°C] I U S 80 80 .. 80 . 80 . 80 . 80 |
— | H/Cs [molkmol] | 15 ... 19 .. 25 LS . 21 17 L4 |
g | /G [molkmol] | 20,1 | 333 . 35 31 34 33 . 34
< |p [bar] 7|29 T a0 a0 20 20 ]
N Tach: ViW | 65:35 | 41:59  50:50  41:59  47:53  42:58  52:48 |
g MFR,* [¢/10phat] | 055 | 020 031 025 021 018 012 ]
:E B XCS* [% khoi luong] __________ 2 38 _______ 72(_) ________ 72(_) ________ 7_:9 ____________________________________
2 o (% mol] 1,9 4.1 4,1 3434 3.8 41
K= IS PN R SR (2,8). ] (6,0)  (60) (50 (50) __(56) __(60)
3 MFR; [@iophit | 021 | 036 084 042 031031 023
© XCS {Z‘(’nlfg]‘” 45 55 50 6,5
% | o [% khéi luong 3.8 3,7 3.6 3,1 33 3,3 3,6
2 (YomoD)] | (5,6) | (59) (53) _(46) (49 (49 _ (3) ]
MFRy: X/V o041 034 038 062 046 0,55 |
Cy: VIX 0.84 086 084 097 079 0,86
T °cr ] 80 . 65 ... 70 65 ... 80 .. 65 _|
~ | H/Cs [molVkmol] | | 047 L7 1,5 065 13 16|
8 % Co/Cs [molkmol] | | : 50 175 295 50 ] 105 . 175 |
2 P [bar] A 17 .. 17 22 20 18 |
PR I tach: (VAX):Y | |96 937  9L9 937  92:8  90:10 ]
S MFR,* [/10phat] | | 0,007 002 004 0008 004 0,04
g |, |xcss {Z;nk;]ol >12 >12 >12
% khi luon . 19 29 R s 17
C* E% mol)] : M) e @y 21D o (4
MFR;, [g/10phat] | 021 | 027 061 033 025 026 0,19
2 | xcs I[Z‘(’nll‘g]‘" 7,4 9,1  ND 3 81 116
S o [% khéi luong | 3.8 40 s 54737 Ty A
é 2 (Yomoh)] | (5.6) | (59 (66) (19 (55 . (62) _  (7.2) |

MFR,: U/X
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Modunuén | [MPa] 790 ]1000 894 8611029 861 843 |
NIS, RT [kJ/m’] 41| 60 68 96 ]
NIS, 0°C [ki/m’ | 8,0 | 82 99 17 67 17 12
Ungsubttai | ooy | o T T T T
diém chay déo | LMPal I s ]
Strc céng tai o
diém chay deo |1 | B B B e
Ty [°C] 47| 144 145 14T ]
Tc [°C] M5 | e 117 118 ]
________ Pl Pl 4l |35 36 32 34
San lugng [kg(PP/cat)] 33 72 46 66 38 63 36
The 4o [t/h] 38 50 50 50

* (Gia tri duoc tinh.

** duoc xac dinh tir ché phdm cudi (U) (=ché phidm polypropylen da thanh phan cudi)

sau budc tao hop chét (a) nhu duge mo ta & trén
b) Céc thir nghiém ong

Chuén bi dng thir nghiém: polyme tlr cac vi dy theo sing ché dugc ép dun thanh
cac bng bang cach sir dung may dtc ép bng Reifenhauser 381-1-70-30. Nang suét cta
méy dic ép 1a tir 46 dén 48 kg/giv, 4p sudt néng chay 1a 180 dén 220 barg va nhiét do
néng chay 1a 180 dén 230°C. Ong thir nghiém c6 c4c kich thudc thay doi duoc st dung
trong céc thir nghiém &ng duéi ddy A-C. Céc kich thu6e cua bng duoc dua ra dudi day
trong mdi thir nghiém A dén C.

Do co ngbt ctia dng thir nghiém dugc tao ra rd rang 1a thip hon 5%.

A. Thir nghi€ém ap lyc:

Cac éng thir nghiém c6 duong kinh 32 mm va d6 day thanh 13 3 mm dugc chuén
bi c4c polyme tir cac vi du IE1, IE2 va IES theo séng ché.

Dic tinh thir nghiém ap lyc duge xac dinh theo ti€u chuén ISO 1167. Trong thir
nghiém nay, mau dugc phoi dudi ing sudt tiép tuyén (vong) khong dbi 12 16 MPa & nhiét
d6 tang 1a 20°C trong dung dich nudc-trong-nuée hodc 4,9 MPa ¢ nhiét do 95°C trong
dung dich nude-trong-nude. Thoi gian hong theo gio duge ghi lai. Cac thir nghiém dugc
thuc hién trén cac dng duoc san xudt tir thiét bi ép dun 5ng théng thuong, bng c6 duong

kinh 14 32 mm va d¢ day thanh 1a 3 mm. Két qua dugc thé hién trong bang 2.
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Bang 2:
Vidu IE1 IE2 IES

Kha nang chiu 4p & 20°C va 16 MPa [h] 20 7 9

B. Thir nghiém va dap khéi lugng khi roi & 0°C:

Céc 6ng thir nghiém c¢6 duong kinh 25 mm va d6 day thanh 4,2 mm duge chuin bi
cho vi du IE6. Sb lugng miu éng cua IE6 1a 10 (dé lap lai thr nghiém). Viéc do dugce
thuc hién theo EN744-1995 nhu dugc dua ra & trén theo cdc phuong phép xac dinh.
Nhiét do diéu tiét: 0°C; thoi gian didu tiét: 60 phut; Diu hoa: trong khong khi; Buaa: d25;
Khdi luong: 0,25kg; chiéu cao roi: 100cm

MAu hong duoc ghi lai: két qua cho IEG: khong hong.

C. Po va dip Charpy & 0°C tir cac mau duge chuén bi tir cac dng thir nghiém theo cc
tiéu chuin IS09854-1 va 2:1994

éng thr nghiém cé duong kinh 32 mm va d¢ day thanh 4,4 mm dugc chuin bi
cho polyme ctia cac vi du IE1, IE2, IES va IE6 theo sang ché.

Manh thir nghiém dugc diéu ché bén ngoai 6ng. Kich thuéce ctia manh thir nghiém
12 120x15mm. Tiéu chuin trong chuan tng dung la <10% ty 1¢ hong theo ISO15874-2.
Két qua duoc dua ra trong bang 3 duéi day:

Bang 3: Va dép Charpy & 0°C, khong c6 ranh, khoang hd trg 70mm; Hammer 157

Viduy IE1 IE2 IES IE6

Va dép Charpy ¢ 0°C, Khong gdy | Khong gdy | Khong gy | Khong giy
khong c6 rénh [kJ/m’]




32875

YEU CAU BAO HO
1. Ché phim polypropylen da thanh phan thich hop ding cho 6ng, ché phdm nay
chtra:
copolyme propylen da thanh phan (U) c6 it nhat mot comonome duge chon tir

alpha-olefin c¢6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon véi téng luong nim trong khoang tir

4,0% mol dén 10,0% mol,

trong d6 ché phdm polypropylen da thanh phén ¢6 ty 1é dong nong chay MFR»
(2,16kg, 230°C) nidm trong khoang tir 0,05 dén 1,00 g/10 phut nhu dugc xac dinh theo
tiéu chuén ISO 1133,

ham lugng xylen lanh hoa tan (XCS) nim trong khoang tir 4,0% dén 17,0% khdi
luong nhu dugc xac dinh & 25°C theo tiéu chuén ISO 16152, va

chi sb da phén tén PI nam trong khoang tir 2,5 dén 4,0 Pa! dugc xac dinh béng
céc phép do luu bién theo cac tiéu chuan ISO 6721-1 va ISO 6721-10 nhu dugc md ta &

trén theo cic phuong phép x4c dinh.

2. Ché phdm polypropylen da thanh phan theo diém 1, trong d6 copolyme propylen
da thanh phan (U) chua:

(A)  tir 75% dén 98% khdi lugng ché pham copolyme propylen ngiu nhién (X)
trong d6 comonome propylen duoc chon tir it nhit mot trong s6 nhom gdm etylen va Ca-

Cs alpha-olefin, va

do d6 ché phidm copolyme propylen ngiu nhién (X) c6 ty 1& dong néng chay
MFR, nim trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut, hodc lugng don vi comonome nam
trong khoang tir 2,0% mol dén 12,0% mol, hoic c4 hai; va

(B) tir 2% dén 25% khdi luong copolyme propylen (Y), trong d6 comonome
dugc chon tir it nhat mot trong s& nhom gdm etylen va C4-Cs alpha-olefin va

do d6 copolyme propylen (Y) c6 ty 1¢ dong néng chdy MFR» nim trong khoang tir
0,0001 dén 0,1 g/10 phut, hodc lugng don vi comonome nim trong khoang tir 9,0% mol

dén 40,0% mol, hoic ca hai.
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3. Ché phdm polypropylen da thanh phan theo diém 2, trong d6 ché phdm copolyme
propylen ngiu nhién (X) chta:

tir 30% dén 60% khéi luong polyme propylen ddng nhét hodc copolyme propylen
ngau nhién thtt nhdt (V) c6 MFR, ndm trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut: va

tir 40% dén 70% khdi lugng polyme propylen ddng nhét hoidc copolyme propylen
ngAu nhién thir hai (W), c6 MFR» nam trong khoang tir 0,04 dén 0,60 g/10 phut;

vé6i diéu kién 1a it nhit mot trong sb polyme propylen ddng nhét hodc copolyme
propylen ngiu nhién thir nhit (V) va polyme propylen ddng nhit hoic copolyme
propylen ngiu nhién tht hai (W) la copolyme propylen ngiu nhién, tot hon néu it nhét
polyme propylen ddng nhit hodc copolyme propylen ngau nhién thtt hai (W) la copolyme

propylen ngiu nhién.

4. Ché pham polypropylen da thanh phin theo diém 2 hodc 3, trong d6 ché phim

copolyme propylen ngau nhién (X) chura:

tir 30% dén 60% khéi lugng copolyme propylen ngau nhién thit nhit (V) c6 MFR,
ndm trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut, hodc lugng don vi comonome nim trong

khoang ttr 1,0% dén 6,0% mol, hoic ca hai; va

tir 40% dén 70% khdi lugng copolyme propylen ngau nhién thit hai (W) c6 MFR
nam trong khoang tir 0,04 dén 0,60 g/10 phut, hodc lugng don vi comonome trong

khoang tir 3,0% mol dén 12,0% mol, hoic ca hai.

5. Ché phdm polypropylen da thanh phan theo diém 3 hoic 4, trong d6 MFR> cua
polyme propylen dbng nhit hoic copolyme propylen ngau nhién thir nhit (V) cao hon
MFR; ctia polyme propylen ddng nhat hoic copolyme propylen ngau nhién tht hai (W)
va MFR; cua polyme propylen ddng nhét hoic copolyme propylen ngau nhién thtt hai
(W) cao hon MFR; cuia copolyme propylen (Y); va tuy y, va t6t hon 1a lugng comonome
ciia copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (V) thdp hon lugng comonome cua
copolyme propylen ngau nhién thr hai (W) va lugng comonome cua copolyme propylen

ngiu nhién thir hai (W) thap hon lugng comonome cua copolyme propylen (Y).

6. Ché pham polypropylen da thanh phin theo diém bat ky trong s cac diém néu
trén chira tir 0,1 dén 10000 ppm theo khdi lugng chét tao nhan (Z).
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7. Ché phdm copolyme propylen da thanh phén theo diém bét ky trong s6 cac diém
néu trén, trong d6 chat tao nhan (Z) 1a chét tao nhén polyme, tét hon 14 polyme cua it

nhét mdt hop chét vinyl c6 cong thirc sau:
CH,=CH-CHR'R? (1)

trong d6 R! va R? cung nhau tao thanh vong no, chwa no hodc thom c6 5 hodc 6 canh
hodc doc lap 1a nhém alkyl c¢6 1 dén 4 nguyén tir cacbon, tot hon 1a cling nhau tao thanh
vong no, chua no hodc thom c6 5 hodc 6 canh tuy y chira céc ph?ln tr thé, hodc doc lap
duoc chon tir nhom Cy dén Cs-alkyl, nho d6 trong truong hop R! va R? tao thanh vong
thom, nguyén t& hydro cua gbc —CHR'R? s& khong c6 mit, va trong d6 lugng chét tao
nhéan (Z) ndm trong khoang tr 0,1 dén 500 ppm theo téng khdi lrgng cla ché phim
polypropylen da thanh phdn (100% khéi lugng), t6t hon 1a dua theo khdi luong két hop
ctia copolyme propylen da thanh phén (U) va chét tao nhan (Z).

8.  Ché phdm polypropylen da thanh phin theo diém 7, trong d6 hop chét vinyl ¢6
cong thire (1) dugc chon tir nhoém gdm vinylxyclohexan va/hodc 3-metyl-1-buten, t6t hon
néu hop chit vinyl 1a vinylxyclohexan va chét tao nhan 1a polyme vinylxyclohexen

(VCH).

9. Ché phim polypropylen da thanh phin theo diém bat ky trong sb cac diém néu
trén, trong do mbi quan hé: nhiét do két tinh Tc x lugng comonome cua copolyme

propylen da thanh phan (U) [°C % mol] it nhét 14 400°C % mol.

10.  Ché phdm polypropylen da thanh phin theo diém bét ky trong sb cac diém néu
trén, trong d6 ché pham nay c6 do bén va dap tao rdnh Charpy & 0°C 1a it nhat 4,0 kJ/m?,
tét hon Ia it nhét 5,0 kJ/m>, t&t hon nita 12 it nhdt 6,0 kJ/m?, con tdt hon nira 1a 7,0 kJ/m?
va tot nhit 1a tr 8,0kJ/m?> dén 40 kJ/m? duoc x4c dinh theo tiéu chuan

1SO 179/1eA:2000 sir dung mau thir dic phun dugc tao ranh.

11.  Ché phim polypropylen da thanh phén theo diém bét ky trong sd cac diém néu
trén, trong d6 ché phim nay c6 modun ubn it nhét 1a 700 MPa, t&t hon 14 it nht
750 MPa, t6t hon 14 it nhét 800 MPa, t6t hon nita 14 it nhat 830 MPa, nhu dugc xac dinh
theo tiéu chun ISO 178 & tdc dd thir nghiém 1a 2 mm/phut va lyc 100N 1én mau thir ¢6
kich thudc 80x10x4,0 mm? (chiéu dai x chiéu rong x do day) duoc tao ra bé‘mg cach duc

phun theo tiéu chuan EN ISO 1873-2.
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12.  Ché pham polypropylen da thanh phin theo diém bét ky trong sb cac diém néu
trén, trong dé copolyme propylen da thanh phan (U) 1 copolyme propylen da thanh phan

c6 comonome etylen.

13. Quy trinh san xuét ché phim polypropylen da thanh phén theo diém bat ky trong
s6 cac diém tir 1 dén 12, trong d6 propylen va it nhit mdt comonome duge chon tir cac

alpha-olefin c6 2 hodc 4 dén 8 nguyén tir cacbon dugc polyme hoa v6i sy c6 mit cla:

(I) thanh phan chét xuc tac rin gdm magie halogenua, titan halogenua va chét cho

dién tr bén trong; va
(IT) chét déng xtic tac chira nhom alkyl va tuy y chét cho dién tir bén ngoai; va

(I1) chét tao nhéan (Z) tiy ¥, t6t hon 14 v6i sy c6 mat cia chat tao nhan (Z) nhu

duge xac dinh theo diém 7 hoic 8;
quy trinh nhiéu giai doan nay bao gbm céc bude:

(A) polyme hoa lién tuc propylen, comonome dugc chon tuy y tir nhom gbm
etylen va it nhdt mot C4-C8 alpha-olefin, trong giai doan polyme hoa thir nhét bing cach
dua dong gdm propylen, hydro va tlly y comonome ndy vao giai doan polyme hoa thir
nhat & nhiét do ndm trong khoang tir 60°C dén 100°C va ap suét nam trong khoang tir 40
dén 65 bar (4 dén 6,5 MPa) dé tao ra polyme propylen thi nhét (V), trong d6 polyme
propylen thir nhit (V) c6 ty 1& dong néng chdy MFR2 (2,16kg, 230°C; ISO 1133) nam
trong khoang tir 0,3 dén 5,0 g/10 phut;

(B) rut dong chtra polyme propylen thir nhit (V) tir giai doan polyme hoa thit

nhét va chuyén dong nay dén giai doan polyme héa thit hai;

(C) polyme hoa propylen v6i su ¢6 mit cia polyme propylen thir nhét (V) trong
giai doan polyme hoéa thér hai & nhiét do ndm trong khoang tir 65°C dén 90°C va 4p suat
ndm trong khoang tir 19 dén 25 bar (1,9 dn 2,5 MPa) bang cich dua dong gom
propylen, hydro, va tuy y it nhét mot comonome vao, dé tao ra ché phim copolyme (X)
cia polyme propylen thir nhét (V) va polyme propylen tht hai (W); v&i didu kién la it
nhét mot trong cac polyme thit nhit (V) va thi hai (W) 1a copolyme propylen ngiu nhién,
t6t hon 1a it nhit polyme thir hai (W) 1 copolyme propylen ngéu nhién, t6t hon nita 1a ca

polyme propylen thir nhét (V) va tht hai (W) déu 1 copolyme propylen ngau nhién;
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ché pham copolyme (X) nay chira:

tir 30% dén 60% khéi lugng polyme thir nhit propylen (V) va tir 40% dén 70%
khéi lugng polyme propylen thit hai (W) tinh theo lugng ché pham copolyme (X),

trong d6 ché pham copolyme (X) c6 ty 1& dong néng chdy MFR2 nim trong
khoang tr 0,05 dén 1,0 g/10 phiit thdp hon MFR2 ctia polyme th& nhat (V);

(D) rut dong chtra ché phdm copolyme (X) tir giai doan polyme hoa thi hai va

chuyén dong nay dén giai doan polyme hoa thit ba;

(E) polyme hoéa propylen va it nhit mot comonome véi sy ¢6 mit ciia ché phdm
copolyme (X) trong giai doan polyme hoéa thir ba & nhiét do nam trong khoang tir 65°C
dén 90°C va 4p suét ndm trong khoang tir 10 dén 100 bar (1 dén 10 MPa) bang cach dua
dong gdbm propylen, hydro, va it nhat mot comonome vio, dé tao ra copolyme propylen
da thanh phan (U) chira ché phdm copolyme (X) va thanh phén copolyme propylen (Y)
khac nita, trong d6 copolyme propylen da thanh phén (U) ¢6 ty 1& dong néng chdy MFR2
nim trong khoang tir 0,05 dén 1,00 g/10 phut;

trong d6 copolyme propylen da thanh phin (U) chtra tir 75% dén 98% khéi Iuong,
t6t hon 13 tir 85% dén 95% khéi luong, ché phim copolyme (X) va tir 2% dén 25% khbi
luong, t6t hon 14 tir 5% dén 15% khdi lugng copolyme propylen (Y); va

trong d6 lugng comonome ciia copolyme propylen (Y) nam trong khoang tir 9,0%
mol dén 40% mol;

(F) rat lién tuc dong chira copolyme propylen da thanh phan (U) tir giai doan
polyme hoéa thir ba va tiy y trdn copolyme propylen da thanh phan (U) véi chét phu gia;
va

(G) ép dun copolyme propylen da thanh phan (U) thanh c4c vién.

14.  Quy trinh theo diém 13, trong d6 quy trinh nhiéu giai doan nay con bao gdm bude
(AA) trude bude (A), trong do:

(AA) polyme hoa hop chét vinyl c6 cong thire (1) nhu duge xéac dinh theo diém 7
hoéc 8, t6t hon 1a vinylxyclohexan (VCH), v6i sy ¢6 mit cua hé chit xtc tac chira thanh
phén chét xuc tac rin D dé thu duoc hé chét xtc tac duoc cai bién ma 1a hdn hop phan

rng chtra thanh phén chét xtc tac rén (1) va polyme ctia hop chét vinyl c6 cong thire (1)
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thu duge, tdt hon néu, va trong do, ty 16 khéi luong (g) gitta polyme ctia hop chat vinyl
c6 cong thire (1) v6i thanh phan chét xtc tac rén (1) t6i da 1a 5 (5:1), t6t hon néu tdi da la
3 (3:1) tét nhét 1a tir 0,5 (1:2) dén 2 (2:1), va hé chét xic tac cai bién thu dugc duoc cip
cho budc polyme héa (A) clia quy trinh nhiéu giai doan dé sin xuit copolyme propylen
da thanh phan (U).

15.  Ché phadm polypropylen da thanh phin theo diém bat ky trong sb cac diém 1 dén
12, trong d6 ché pham nay c6 thé thu dwgc bing quy trinh nhiéu giai doan theo diém 13
hodc 14.

16.  Vat phadm, t&t hon 14 éng, t6t hon 1a 6ng ap luc, tét hon nita 1a éng ap luc nuée
nong va nudce lanh, hodc khép ndi dung cho éng chira ché phdm polypropylen theo diém

bét ky trong sb cac diém 1 dén 12 hoic 15.
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