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33406

Linh vire ky thuit dwoc dé cap

Sang ché @& cap dén hdn hop polypropylen (C) c6 thé 4p dung dugc dé san
xuét cac éng chiu 4p, hdn hop nay bao gdm copolyme propylen ngiu nhién (rPP) va
chit 1am ting strc bén va dap 1a polyetylen (PE), ciing nhur vat pham bao gébm hén

hop nay.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Céc vat liéu polypropylen thuong dugc st dung cho nhiéu loai éng khac
nhau, nhu viéc van chuyén chéit luu trong dé chit Ivu duoc nén va/hodc duge lam
néng. Dic biét 13, cac vat liéu polypropylen duoc sir dung cho hé théng éng nude va
sudi 4m, nhu cac dng chiu 4p din nudc lanh va nuée néng trong nha va cac phu
kién, cac hé théng 1am néng san va tudng va cac mdi ndi ép bo tan nhiét.

V& mat ndy, cac copolyme propylen ngiu nhién 1a dic biét thich hop dbi véi
cac tmg dung éng chiu ap ding cho cic éng din nudc va cac 6ng cong nghiép do
cac copolyme propylen ngiu nhién c6 tinh ning chiu va dap t6t, 4 cimg, d6 bén
rdo, dic tinh nt cham va kha nang chiu ap luc 1au dai.

Ciing da biét ring viéc ting dic tinh chiu va dap c6 tac dong bat loi dén do
cting va nguoc lai. Tuy nhién, ddi véi cac dng chiu 4p, su can bang tbi wu gitta cac
dac tinh chiu va dép va do cimg 1a bat budc dé dam bao kha nang chiu ap luc du dé
chiu 4p suét bén trong. Ngoai ra, kha ning dé gia cong tbt ctia vét liéu copolyme
propylen ngau nhién 1a can thiét dé tao diéu kién thuan lgi cho viéc ép dun dng ciing
nhu dac ap luc céc phu kién. Dé tang d6 ctng cia vat liéu copolyme propylen ngiu
nhién t6i mirc can thiét, thi c6 thé giam ham luong ctia comonome trong polyme
nay, tuy nhién, didu do lai c6 thé anh huéng bét loi dén do bén cia vat lidu nay. Pic
biét 1a cac loai polyme propylen ngiu nhién ding cho céc mg dung nuéc lanh va
nudc nong thuong s& khong c6 kha nang chiu va dap thoa déng, dac bict 1a & nhiét
d6 thip. Mot giai phap khac thuong duge str dung dé cai thién tinh ning chiu va dap
dong thoi van duy tri d6 cing & murc cao 1a tao ra cic copolyme khéi trong d6 cac

hat cao su giau etylen dugc phéan tan trong nén polypropylen dong nhat. Tuy nhién,
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trong cac tmg dung éng chiu ap, cac copolyme khéi khong duoc wu tién do céac hat
cao su cdu thanh cac ving yéu dudi ap sudt bén trong din dén kha nang chiu ap cia
cac bng khong du.

Theo cach khéc, cac chét 1am ting sitc bén va dap c6 thé duoc bd sung vao
cac copolyme propylen ngiu nhién dé cai thién tinh ning chiu va dép, tuy nhién n6
cling c6 anh hudng bat 1gi dén do ctimg cling nhu kha ning chiu 4p.

Do d6, trong linh vuc k§ thuét nay cin dén cac vat liéu copolyme propylen

ngau nhién c6 tinh ning chiu va d4p dugc cai thién ma khong bi mat di do cing.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Do d6, muc dich cia sang ché 1a d& xuét copolyme propylen ngau nhién ¢
thé sir dung dugc dé san xudt dng c6 su cén bing tbi vu giita cac dic tinh chiu va
dap va do clrng ma su cin bang nay gép phan dang ké vao kha nang chiu 4p.

Do d6, sang ché dé cap dén hdn hop polypropylen (C) bao gbdm:

i) 80,0 t6i 99,9% trong lwong 13 copolyme propylen ngiu nhién (rPP) gdm propylen
va it nhit mot comonome 1a etylen va/hoic a-olefin c¢6 4 t6i 8 nguyén tir cacbon,
copolyme propylen ngau nhién (rPP) nay c6 tbc d6 dong néng chay MFR, (230°C,
2,16kg) xé4c dinh dugc theo tiéu chuén ISO 1133 nam trong khoang tir 0,05 dén 1,0
g/10 phut, va

i) 0,3 téi 20,0% trong lugng 1a polyetylen (PE) co ty trong bing hoic thdp hon
940kg/m’,

tinh theo tong trong lugng ctia hdn hop polypropylen (C).

Diéu dang ngac nhién da duoc phat hién ra boi cac tac gia sang ché 1a viéc bd
sung polyetylen (PE) ¢6 ty trong bang hoac thap hon 940kg/m’ cho phép c6 dugce sur
cin bang ti vu gifra cac dic tinh chiu va dép va do cing ma su can bang nay gop
phén dang ké vao kha nang chiu 4p nhu durge thé hién trong phan thir nghiém vé cac
dic tinh uén va kéo lién quan dén dic tinh ctrg va cac dic tinh chiu va dép charpy,
dac biét 1a ¢ nhiét do trong phong. Kha nang chiu 4p duoc vu tién duoc thé hién boi

thir nghiém kiém tra 4p luc (HPT).
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Theo mdt phuwong 4n ctia sang ché, hdn hop polypropylen (C) c¢6 toc dd dong
néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) xac dinh dugc theo tiéu chudn ISO 1133 nam
trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut.

Theo mdt phuong 4n khéc cia sang ché, hdn hop polypropylen (C) ¢6 d6 bén
chiu va dép Charpy & 23°C it nhat 1a 15,0 kJ/m®, duoc x4c dinh theo tiéu chudn ISO
179/1eA:2000.

Theo mot phuong 4n tiép theo ctia sang ché, hdn hop polypropylen (C) c6
ham luong tan trong Xylen lanh (XCS) nidm trong khoang tir 1,0 d&én 15,0% trong
luong, duoc x4c dinh theo tiéu chun ISO 16152. | |

Theo mot phuong an khac nira cua sang ché, trong d6 ty sé o
MFR(C)/MFR(tPP) ndm trong khoang tir 0,8 dén 1,3, trong d6 MFR(C) 1a téc dd
dong néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) duoc xac dinh theo tiéu chuin ISO 1133
ctia hdn hop polypropylen (C) va MER (rPP) 1a tbc d6 dong nong chay MFR,
(230°C, 2,16kg) dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 1133 ctia copolyme propylen
ngau nhién (rPP).

Theo mot phuong 4n ctia sang ché, trong d6 copolyme propylen ngau nhién
(rPP) co:

i) ham luong comonome nam trong khoang tir 1,0 dén 15,0%mol va/hoic
ii) ham luong tan trong xylen lanh (XCS) nidm trong khoang tir 1,0 dén 15,0% trong
lugng, dugce xac dinh theo tiéu chuén ISO 16152.

Theo mdt phuong an khic cia sang ché, trong dé copolyme propylen ngiu
nhién (rPP) c6 diém noéng chay nhé hon 155°C.

Dic biét duge uu tién 1a copolyme propylen ngau nhién (rPP) c6 mot pha
nhu duge md ta mot cach chi tiét & dudi.

Theo mdt phuong 4n cia sang ché, copolyme propylen ngau nhién (rPP) c6 it
nhat hai hinh théi.

Theo mot phuong 4n khic cia sang ché, copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) 14 copolyme propylen ngau nhién hai hinh thai (rPP-2) bao gdm:

i) 35,0 t&i 55,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién thtr nhét (rPP-2a) c6
tdc do dong néng chdy MFR, xé4c dinh duogc theo ti€u chuén ISO 1133 & 230°C va
tai trong 13 2,16kg nam trong khoang tir 0,4 dén 3,0 g/10 phut, va

-4-



33406

ii) 45,0 t&i 65,0% trong lugng 1a copolyme propylen ngau nhién thit hai (rPP-2b)
khac véi copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-2a), trong d6 copolyme ngau
nhién hai hinh thai (rPP-2) c¢6 tbc d6 dong néng chay tong cong MFR, xac dinh
duoc theo tiéu chun ISO 1133 ¢ 230°C va tai trong 1a 2,16kg nam trong khoang tir
0,01 dén 5,0 g/10 phit.

Pic biét duoc wu tién 1a copolyme propylen ngau nhién thi nhit (rPP-2a) ¢6
ham luong comonome nim trong khoang tir 1,0 dén 5,0%mol va copolyme ngiu
nhién hai hinh thai (rPP-2) c¢6 tong ham luong comonome nam trong khoang tir 3,0
dén 10,0%mol, trong dé éopolyme propylen ngdu nhién thi nhat (rPP-2a) va
copolyme propylen ngiu nhién thir hai (rPP-2b) 1a c4c copolyme ctia propylen va
etylen va/hodc a-olefin c¢6 4 t6i 8 nguyén tir cacbon. Tt hon 13, copolyme propylen
ngau nhién thir nhat (rPP-2a) va copolyme propylen ngau nhién thir hai (rPP-2b) 1a
cac copolyme cta propylen c6 cing (cic) comonome. Tét hon nita 13, copolyme
propylen ngiu nhién thtr nhit (rPP-2a) va copolyme propylen ngiu nhién thtr hai
(rPP-2b) 1a céc copolyme cua propylen va etylen.

Theo mot phuong an tiép theo ciia sang ché, copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) 12 copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (tPP-3) bao gdm:

i) 30,0 t&i 50,0% trong luong 1a copolyme propylen ngau nhién thtr nhét (rPP-3a) c6
tbc d6 dong néng chay MFR, xac dinh duoc theo tiéu chuan ISO 1133 & 230°C va
tai trong 1a 2,16kg nam trong khoang tir 0,4 dén 5,0 g/10 phit.

i) 42,0 t6i 60,0% trong luwong 1a copolyme propylen ngiu nhién tht hai (rPP-3b),
khac v6i copolyme propylen ngau nhién thtr nhat (rPP-3a), va

iii) 1,0 t6i 15,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién thtr ba (rPP-3c),
khac véi copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (rPP-3a) va copolyme propylen
ngau nhién tht hai (rPP-3b),

trong d6 tdc d6 dong néng chay tong cong MFR, dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO
1133 & 230°C cuaa copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) ndm trong
khoang tir 0,1 dén 3,0 g/10 phut.

Pic biét duoc vu tién 14 copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (rPP-3a) c6
ham luong comonome nam trong khoang tir 1,0 dén 4,9%mol, va copolyme

propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) ¢6 téng ham luong comonome nim trong
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khoang tir 4,0 d&n 12,0%mol. Tét hon 14, copolyme propylen ngau nhién thir nhét
(rPP-3a), copolyme propylen ngiu nhién thir hai (rPP-3b) va copolyme propylen
ngau nhién thit ba (rPP-3c¢) 14 cac copolyme ciia propylen ¢6 cling (c4c) comonome.
Tét hon nita 13, copolyme propylen ngidu nhién thtr nhit (fPP-3a), copolyme
propylen ngau nhién thtr hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngau nhién thtr ba
(rPP-3c¢) 1a céc copolyme cua propylen va etylen.

Theo mdt phwong 4n ciia sang ché, copolyme propylen ngiu nhién (rPP) bao
gbm copolyme cia propylen va etylen comonome.

Theo mot phuong an khac cia sang ché polyetylen (PE) c6 téc do dong nong
chay MFR, xéc dinh duogc theo ti€u chuén ISO 1133 & 190°C va tai trong 1a 2,16kg
nam trong khoang tir 0,1 dén 6,0 g/10 phit.

Theo mot phuong 4n khac nita ctia sang ché polyetylen (PE) 14 polyetylen ty
trong thip (LDPE) 1a polyme etylen dong nhit.

Theo mot phuong 4n tiép theo ciia sang ché, toan bd copolyme propylen
ngiu nhién (rPP) va polyetylen (PE) chiém it nhit 80% trong luong, tinh theo tong
trong lugng ciia hdn hop polypropylen (C).

Sang ché ciing dé cap dén vat phdm co it nhat 90% trong luong 12 hdn hop
polypropylen (C) nhu da néu trén.

Hdn hop polyme theo sang ché (C) rat thich hop cho cac ung dung éng, tot
hon 14 cho céc g dung dng chiu 4p. Do do, tot hon néu vét phim nay 1a éng hoic
phu kién dung cho 6ng dan, tét hon 1a éng chiu 4p luc cao hodc phu kién dung cho

ong chiu 4p luc cao.

Mo ta chi tiét sang ché

Tiép theo, sang ché s& duoc mé ta mot cach chi tiét.

Hdn hop polypropylen (C)

Hon hop polypropylen (C) theo sang ché bao gdm copolyme propylen ngiu
nhién (rPP) va polyetylen (PE).

Do d6, dugc uu tién 1a hdn hop polypropylen (C) c6 ham lugng tan trong
xylen (XCS) twong dbi thip. Pac biét 13, tét hon néu hdn hop polypropylen (C) co
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ham lwong tan trong xylen lanh (XCS) ndm trong khoang tir 1,0 d&én 15,0% trong
luong, tot hon nira 12 nim trong khoang tir 2,0 dén 13,0% trong lugng, ciing tét hon
nita 12 nim trong khoang tir 4,0 dén 12,5% trong luong, nhu niam trong khoang tir
6,0 d&n 12,0% trong luong, duoc xac dinh theo tiéu chuin ISO 16152.

Hbn hop polypropylen (C) gdm 80,0 téi 99,9% trong lwong, tdt hon nira 1a
90,0 t6i 99,0% trong lugng, cling t&t hon nira 13 95,0 t6i 98,0% trong luong la
copolyme propylen ngiu nhién (rPP) va 0,1 t6i 20,0% trong luong, t6t hon nira 1a
1,0 t61 10,0% trong lugng, cling tot hon nira 13 2,0 t6i 5,0% trong luong 1a
polyetylen (PE), tinh theo tong trong lrgng ciia hdn hop polypropylen (C).

Dic biét dugc wu tién 1a hdn hop polypropylen (C) theo sang ché bao gdm
copolyme propylen ngau nhién (rPP) va polyetylen (PE) theo ty 1& trong lugng
85:15, t6t hon nira 13 theo ty 1é trong lwong 90:10, ciing tét hon nira 13 theo ty 1é
trong luong 95:5, nhu theo ty 1€ trong luong 98:2.

Pugc wu tién hon nita 12 ham lugng cia toan bd copolyme propylen ngau
nhién (tPP) va polyetylen (PE) chiém it nhat 80% trong luong, t6t hon nira 13 it nhat
90% trong lugng, con tdt hon nita 12 it nhit 95% trong lugng, tinh theo téng trong
lugng ctia hdén hop polypropylen theo sang ché (C). Tét hon 14, ty 1& trong luong
giita copolyme propylen ngiu nhién (rPP) va polyetylen (PE) Ia 85:15, tot hon nira
12 90:10, ciing tét hon nita 1a 95:5, nhu 98:2.

Noi cach khac, duoc wu tién 12 hdn hop polypropylen theo séang ché bao gém
it nhét 12 80% trong luong, tot hon nita 1a it nhat 90% trong luong, con t6t hon nira
1a it nhét 95% trong luong, tinh theo téng trong luong ctia hdn hop polypropylen
theo sang ché (C), 1a hdn hop gbébm copolyme propylen ngiu nhién (rPP) va
polyetylen (PE).

Hbn hop polypropylen (C) theo sang ché c6 thé con bao gbm cac chét phu
gia (AD). Do d6, dugc wu tién 1a hdn hop polypropylen (C) gbm, t6t hon nira 1a
gém 80,0 tai 99,9% trong lugng, t6t hon nita 12 90,0 t6i 99,0% trong lugng, cling
t5t hon nira 14 95,0 t6i 98,0% trong lugng clia copolyme propylen ngiu nhién (rPP),
0,1 téi 20,0% trong luong, tdt hon nita 12 1,0 t6i 10,0% trong luong, cling tt hon
nita 14 2,0 t6i 5,0% trong luong 12 polyetylen (PE) va 0,0 téi 5,0% trong luong, tbt

hon nita 1a 0,05 téi 4,0% trong luong, cling tot hon nita 12 0,1 t6i 3,0% trong luong

-7-



33406

1a cac chat phu gia (AD), tinh theo téng trong luong ctia hdn hop polypropylen (C).
Céc chét phu gia (AD) duoc m6 ta mot cach chi tiét hon & dudi.

Puoc uu tién 13 hén hop polypropylen (C) theo sang ché ngoai copolyme
propylen ngau nhién (rPP) va polyetylen (PE) khong chira vt liéu polyme khac bét
ky véi lugng cao hon 5,0% trong luong, t6t hon 1a vé6i Iugng cao hon 3,0% trong
lugng, tot hon nira 12 voi luong cao hon 2,5% trong luong, cling tdt hon nira 1 véi
luong cao hon 1,5% trong luong, tinh theo tong trong lwong ciia hdn hop
polypropylen (C). Thuét ngit “vat liéu polyme” dugc ding trong ban mé ta nay dé
chi (c4c) polyme mang bat ky ciia chat phu gia tly ¥, vi du, (cac) mé liéu cia (cac)
chit phu gia cing v6i polyme mang, tily ¥ ¢6 mit trong hdn hop polyme nay. Céc
polyme mang tity y nhu vy tinh theo luong chéat phu gia twong tng duoc tinh trén
co s& ham lugng (100%) ctia hdn hop polyme nay.

Céc polyme ma 1a mdt phan cua hdn hop phu gia, vi du, cic polyme mang
trong cac mé liéu, 1 khong nam trong dinh nghia vé “vat liéu polyme”.

Puge uu tién 12 hdn hop polypropylen (C) theo sang ché dugc dic trung bai
tbc d6 dong néng chay tuong ddi thidp. Do d6, dugc wu tién 1a hén hop
polypropylen (C) c6 tbc do6 dong noéng chay MFR, (230°C, 2,16kg) xac dinh dugc
theo tiéu chudn ISO 1133 nam trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut, tét hon nira
14 nim trong khoéhg tir 0,1 dén 0,8 g/10 phut, ciing tot hon nira 13 nim trong
khoang tir 0,15 dén 0,6 g/10 phut, nhu nam trong khoang tir 0,25 dn 0,4 g/10 phut.

Hon nita, duoc vu tién 1a hdn hop polypropylen (C) bén nhiét co. Do d6, tdt
hon néu hdn hop polypropylen (C) ¢6 diém néng chay it nhét 1a 135°C, tét hon nira
1a nam trong khoang tir 137 dén 160°C, ciing t6t hon nita 14 ndm trong khoéang tur
140 dén 152°C, nhu nam trong khoang tir 142 dén 148°C.

Nhu d3 néu trén, dic tinh d6 cimg ctia hdn hop polyme theo sang ché (C) ¢
thé ap dung mdt cach co loi cho viéc san Xuét cac 6ng chiu é&p luc cao. Do d6, dugc
vu tién 12 hén hop polypropylen (C) ¢c6 mddun udn duoc do trén cac miu duge dic
ap luc theo tiéu chuan ISO 178 it nhét 1a 700MPa, t6t hon nira 14 nim trong khoang
tir 750 d&n 1200MPa, ciing t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 800 dén 1000MPa,
nhur ndm trong khoang tir 850 dén 950MPa.
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Hon nita, dugc ru tién 12 hdn hop polypropylen (C) cé tinh ning chiu va dap.
Do d6, duge wru tién 1a hdn hop polypropylen (C) c6 dd bén chiu va dap Charpy &
23°C it nhat 1a 15 kJ/m’, t6t hon nira 13 it nhat 20 kJ/m”, cling t6t hon nira 12 ndm
trong khoang tir 20 dén 130kJ/m’, duogc x4c dinh theo tiéu chuén ISO
179/1eA:2000 va/hodc c6 d6 bén chiu va ddp Charpy & 0°C it nhét 1a 2,0 kJ/m?, tét
hon nita 14 ndm trong khoang tir 2,0 dén 40 kJ/m?, duge xac dinh theo tiéu chuin
ISO 179/1eA:2000.

Tiép theo, copolyme propylen ngdu nhién (rPP) va polyetylen (PE) duoc mod

t4 mot cach chi tiét hon.

Copolyme propylen ngau nhién (rPP)

Thanh phan chinh cta hdn hop polypropylen theo sang ché (C) 12 copolyme
propylen ngau nhién (rPP).

Thuat ngir “ngdu nhién” dé chi comonome etylen cia copolyme propylen
etylen ngdu nhién (tPP) dugc phan bd mot cach ngiu nhién trong copolyme
propylen. Thuit ngit “ngiu nhién” nay dugc hiéu theo [TUPAC (Glossary of basic
terms in polymer science; IUPAC recommendations 1996). Theo d6, copolyme
ngiu nhién cta propylen c6 mot phdn ma né dé hoa tan trong xylen, tirc 12 phan dé&
tan trong xylen lanh (XCU), v4éi ham lugng it nhét 12 80% trong lugng, cling t6t hon
nita 1 it nhat 12 85% trong lugng va tét nhat 13 it nhit 90% trong luong, tinh theo
téng trong lwong clia copolyme ngiu nhién ciia propylen.

Nhu da dugc biét rd bai ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat
nay, copolyme ngiu nhién 1a khic vé6i polypropylen di pha. N6i chung,
polypropylen di pha 1a mét copolyme propylen bao gdm thanh phan nén copolyme
propylen ddng nhit hodc ngiu nhién (1) va thanh phin copolyme dan hdi (2) cua
propylen v&i mét hodc nhidu comonome etylen va olefin c¢6 4 t&i 8 nguyén tir
cacbon, trong d6 thanh phin copolyme dan hdi (vo dinh hinh) (2) duoc phan tan
trong thanh phan nén copolyme propylen dong nhat hodc ngiu nhién néu trén (1).
Su c6 mat cua pha dan hdi hodc con duge goi la thé vui, vi du, c6 thé quan sat dugc
bang kinh hién vi ¢6 d6 phén giai cao, nhu kinh hién vi dién tir hodc kinh hién vi luc
nguyén tir. Copolyme ngiu nhién nay khéng chtra pha polyme dan hdi duoc phan
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tan trong no.

Do d6, thuit ngit “copolyme propylen etylen ngiu nhién” theo sing ché
khong bao gdm tit ca cac hé di pha. Néi cach khac, copolyme propylen etylen ngiu
nhién (rPP) khong bao gdm pha dan hoéi. Do d6, copolyme propylen etylen ngau
nhién (rPP) c6 mdt pha.

Su c¢6 mit cua céc pha thir ca"xp hodc con dugc goi cac thé vui, vi du, c6 thé
quan sat dugc bang kinh hidn vi c6 d6 phan giai cao, nhu kinh hién vi dién tir hodc
kinh hién vi luc nguyén tir, hodc béi phép phén tich nhiét co dong (DMTA). Pac
biét trong DMTA, su c6 mit cia mot cAu trac nhiéu pha cé thé dugc nhan dién béi
sw ¢6 mat it nhat 14 hai nhiét 6 chuyén hoa thily tinh riéng biét.

Do d6, duoc uu tién 13 copolyme propylen ngiu nhién (rPP) theo sang ché
nay khong c6 nhiét @6 chuyén hoa thiy tinh thap hon -30°C, tét hon nita 13 thip hon
-25°C, ciing tot hon nita 1a thip hon -20°C.

Ngoai ra hoic theo cach khéc, duge vu tién 1a copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) theo sang ché nay c6 nhiét d6 chuyén héa thiy tinh ndm trong khoang tir -12
‘dén +2°C, t6t hon nira 1a nam trong khoang tir -10 dén +2°C.

Hon nita, duoc wu tién 13 tdng ham luong cia cac khuyét ta ving 2,1 xé4c
dinh dugc béi quang phd *C-NMR trong copolyme propylen ngau nhién (rPP) nhé
hon 0,2%, t6t hon nita 12 nhd hon 0,1%.

Copolyme propylen ngiu nhién (rPP) dugc sit dung trong hdn hop
polypropylen (C) theo sang ché c6 it nhat mot comonome duoc chon tir cac a-olefin
c6 2 hoac 4 t6i 8 nguyén tir cacbon.

Copolyme propylen ngiu nhién (rPP) ¢6 thé ¢6 duy nhét mdt loai comonome
hodc hai hodic nhiéu loai comonome. |

Tét hon, néu cac comonome cia copolyme propylen ngau nhién (rPP) dugc
chon tir etylen va céc a-olefin ¢ 4 téi 6 nguyén t& cacbon. Mot comonome dugce
ddc biét uu tién 1a etylen.

Pic biét thich hop ddi v6i hén hop polypropylen (C) theo sang ché 1a
copolyme propylen ngau nhién (rPP) cing véi comonome etylen.

Tét hon 13, copolyme propylen ngiu nhién (rPP) c¢6 ham lugng comonome,

t6t hon 132 ham lugng etylen, nam trong khoang tir 1,0 dén 15,0%mol, tét hon nira 1a
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nim trong khoang tir 2,0 dén 10,0%mol, ciling t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir
4,0 dén 8,0%mol, con tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 5,0 dén 7.5 g/10 phut,
nhu ndm trong khoang tir 6,0 dén 7,1%mol, tinh theo té)ng lugng cta cac don vi
monome trong copolyme propylen ng?ui nhién (rPP).

Cdpolyme propylen ngiu nhién (rPP) theo sang ché dugc dic trung bdi ham
luong twong d6i thap cla cac chit hoa tan trong xylen. Do d6, duoc wu tién 1a
copolyme propylen ngiu nhién (rPP) c6 lugng tan trong xylen (XCS) nim trong
khoang tir 1,0 dén 15,0% trong Iuong, tot hon nita 1a ndm trong khoang tir 2,0 dén
13,0% trong lugng, ciing tot hon nira 12 nim trong khoang tir 3,0 dén 12,0% trong
lwong, nhu ndm trong khoang tir 4,0 dén 10,0% trong luong.

Hon nita, copolyme propylen ngau nhién (rPP) c6 téc d6 dong néng chay
tuong dbi thap. Pic biét 13, copolyme propylen ngiu nhién (rPP) c¢6 toc do dong
néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) xac dinh duogc theo tiéu chuin ISO 1133 nim
trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén
0,6 g/10 phut, ciing tot hon nira 1a ndm trong khoang tir 0,15 dén 0,5 g/10 phit, nhu
nam trong khoang tir 0,2 dén 0,4 g/10 phut. ,

Dic biét dugc wu tién 1a ty s6 MFR(C)/MFR(rPP) ndm trong khoéng tir 0,8
dén 1,3, t6t hon nira 1a ndm trong khoang tir 0,9 dén 1,2, cling t6t hon nita 14 nim
trong khoang tir 0,99 dén 1,15, trong d6 MFR(C) 14 téc d6 dong nong chay MFR,
(230°C, 2,16kg) xé4c dinh duoc theo tidu chuan ISO 1133 cia hén hop polypropylen
(C) va MFR(rPP) 1 téc @6 dong néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) xac dinh duoc
theo tiéu chudn ISO 1133 ciia copolyme propylen ngiu nhién (rPP).

Puoc wu tién 13 copolyme propylen ngiu nhién (rPP) bén nhiét co. Do do,
duogc uu tién 14 copolyme propylen ngiu nhién (rPP) c6 diém néng chay nhé hon
155°C, t6t hon nira 14 nam trong khoang tir 130 dén 155°C, ciing t6t hon nita 12 nim
trong khoang tir 140 d&én 150°C, nhu ndm trong khoang tir 145 dén 148°C.

Tét hon, néu copolyme propylen ngiu nhién (rPP) c6 médun ubn it nhét 1a
700MPa, t6t hon la it nhit 750MPa, tot nhét 13 it nhét 780MPa, xac dinh dugc theo
tiéu chudn ISO 178 vdi toe d6 thir nghiém 2mm/phit va luc tac dong 100N 1én cac
mau thir nghiém c6 kich thude 80x10x4,0 mm® (dai x rong x day) dugc chudn bi

bang cach duc 4p luc theo tiéu chuin EN ISO 1873-2. Gi6i han trén clia mddun ubn
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thuong 1a khong cao hon 1400MPa, va tét hon 14 1200MPa hozc thap hon. Tt nhat,
néu hén hop polypropylen nay c6 médun udn nim trong khoang tir 780 dén
1100MPa.

Hon nira, tét hon néu copolyme propylen ngau nhién (rPP) ¢ tmg suat kéo
tai giGi han chay it nhit 14 15MPa, t6t hon nita 13 it nhat 20MPa, t6t nhit 13 it nhét
23MPa, dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 527-2:1996 b?mg cach sir dung cac mau
thir duge dic 4p luc kiéu 1A duoc chuén bi theo tiéu chudn ISO 527-2:1996. Gisi
han trén clia ing sut kéo tai gidi han chay thuong 13 khong cao hon 50MPa va tét
hon 1a khéong cao hon 45MPa.

Hon nita, duoc uu tién 1a copolyme propylen ngau nhién (rPP) dugc sir dung
theo sang ché 12 mdt copolyme propylen ngéu nhién nhiéu hinh théi.

Théng thudng, mot polyme propylen c6 it nhat hai phan (thanh phan) polyme
propylen ma da dugc tao ra trong céc diéu kién tring hop khac nhau khién cho cac
phan nay c6 trong luong phan tir (trung binh khdi) khac nhau vd/hodc cac ham
lugng comonome khéc nhau, tdt hon 13 dugc thuc hién boi viée trung hop trong
nhiéu giai doan quy trinh véi cac diéu kién tring hop khac nhau, con duoc goi la
“nphiéu hinh thai”. Tién t6 “nhiéu” lién quan dén sé lugng phén polyme khac nhau
ma c6 trong polyme propylen. Mot vi du vé polypropylen nhiéu hinh théi, 1 polyme
propylen chi c6 hai phan duy nhit duoc goi 12 “hai hinh thai”, trong khi polyme
propylen chi ¢ ba phan s& duoc goi 1a “ba hinh thai”.

Do vdy, thuat ngir “khac” dugc ding dé chi viéc cac phén polyme propylen
khac nhau vé it nhat mot dic tinh, t6t hon 1a vé trong luong phén tir trung binh khéi
hoic ham luong comonome hodc ca hai, t6t hon nita 13 it nhat v& trong luong phan
tir trung binh khéi.

Dang ctia dudng cong phén bé trong luong phén tir, tirc 1a d thi thé hién méi
lién hé gitra phan trong lwong polyme theo trong lwong phan tir ciia polyme nhiéu
hinh théi it nhét I rong hon 5 rét so véi cac duong cong d6i véi cac phan riéng
biét.

Tét hon, néu copolyme propylen ngiu nhién (rPP) dugc st dung theo séng

ché 1a copolyme propylen ngiu nhién nhiéu hinh thai. Do d6, dugc wu tién la
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copolyme propylen ngiu nhién (rPP) nay it nhét 14 copolyme propylen ngiu nhién
hai hinh thai.

Theo khia canh thir nhét cta sang ché, copolyme propylen ngau nhién (rPP)
1a copolyme propylen ngau nhién hai hinh thai (rPP-2). |

Tét hon, néu copolyme propylen ngiu nhién hai hinh thai nay (tPP-2) bao
gdm copolyme propylen ngiu nhién thir nhét (rPP-2a) va copolyme propylen ngiu
nhién thtr hai (rPP-2b) khéc vé6i copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-2a).

Puoc uu tién 1a copolyme propylen ngiu nhién hai hinh théi (rPP-2) bao
gbm it nhét 13 copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (rPP-2a) c6 trong lrong phén
tir thip va copolyme propylen ngau nhién thi hai (rPP-2b) c6 trong luong phan tir
cao. Do d6, copolyme propylen ngau nhién thtr nhit (rPP-2a) c6 trong lwong phén
tir trung binh thép hon so vé&i copolyme propylen ngau nhién thir hai (rPP-2b).

Ciing d4 biét 1a téc d6 dong néng chay (MFR) ciia mdt polyme 12 mot déu
hiéu cia trong lwong phén tir trung binh khéi (Mw) clia polyme nay, MFR cang cao
thi Mw ctia polyme cang thdp va, mot cach tuong img, MFR cang thap thi Mw cua
polyme nay cang cao. Do d6, MFR cua copolyme propylen ngiu nhién thir nhat
(rPP-2a) 16n hon MFR cuia copolyme propylen ngiu nhién thtr hai (rPP-2b).

Dic biét 13, tdt hon néu copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-2a) c6
tbc do dong néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) dugc xac dinh theo tiéu chuin ISO
1133 nim trong khoang tir 0,4 dén 3,0 g/10 phut, t&t hon nita a4 MFR, nim trong
khoang tir 0,5 dén 2,0 g/10 phut, tbt hon nita 1a nam trong khoang tir 0,6 dén 1,5
g/10 phut, ciing tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,75 dén 1,0 g/10 phit, va tét
hon néu toan bd copolyme propylen ngiu nhién hai hinh thai (tPP-2) ¢6 tdc dd dong
néng chay MFR, (230°C, 2,16kg) duoc xac dinh theo tiéu chuan ISO 1133 nim
trong khoang tir 0,01 dén 5,0 g/10 phit, t5t hon nira 1a nam trong khoang tir 0,1 d&én
2,0 g/10 phut, ciing t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,15 dén 0,4 g/10 phiit.

Tét hon 13, copolyme propylen ngau nhién thir nhét (rPP-2a) ¢6 téc dd dong
néng chady MFR, (230°C, 2,16kg) dugc xac dinh theo ti€u chuan ISO 1133 cao hon
50 v6i toan bd copolyme propylen ngu nhién hai hinh thai (rPP-2).

Tét hon 14 ca copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (rPP-2a) 14n copolyme
propylen ngiu nhién thir hai (rPP-2b) déu 1a cac phan copolyme propylen ngiu
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nhién vé& co ban c6 thé c6 ham luong comonome nhu nhau hoic khéc nhau. Puogc
vu tién 13 ham luong comonome ciia copolyme propylen ngiu nhién thit hai (rPP-
2b) bang hodc 16n hon, tét hon 12 16n hon ham luong comonome clia copolyme
propylen ngau nhién thir nhat (rPP-2a).

T6t hon, néu ham lugng comonome cila copolyme propylen ngiu nhién thir
nhit (rPP-2a) ndm trong khoang tir 1,0 dén 5,0%mol, t6t hon nita 12 nim trong
khoang tir 2,0 dn 4,5%mol, ciing t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 3,0 dén
4,0%mol, nhu nam trong khoang tur 3,5 dén 4,5%mol, tinh theo téng luong cua cac
don vi monome trong copolyme propylen ngau nhién thir nhét (rPP-2a).

Tt hon, néu tong ham luong comonome ciia copolyme propylen ngau nhién
hai hinh théi (rPP-2) nam trong khoang tir 3,0 dén 10,0%mol, tét hon nira 1a nam
trong khoang tir 4,0 dén 9,0%mol, ciing tdt hon nira 12 nim trong khoang tir 5,0 dén
8,0%mol, nhu ndm trong khoang tir 6,0 dén 6,5%mol, tinh theo téng lwong cia cac
don vi monome trong copolyme propylen ngﬁu nhién hai hinh thai (rPP-2).

Tét hon 13, copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (rPP-2a) c6 ham luong
comonome nho hon toan bo copolyme propylen ngiu nhién hai hinh théi (rPP-2).

Puogc uu tién 1a copolyme propylen ngau nhién hai hinh thai (rPP-2) la
copolyme propylen ngiu nhién bao gém it nhat mdt copolyme propylen ngiu nhién
¢6 trong lugng phan tir thip (copolyme propylen ngu nhién thir nhit (rPP-2a)) va
mot copolyme propylen ngiu nhién cé trong luong phan tir cao (copolyme propylen
ngau nhién th hai (rPP-2b)) va ham lugng comonome 16n hon so véi copolyme
propylen ngdu nhién thtr nhit (rPP-2a). Theo phuong 4n dugc wu tién niy, ham
lwong cia comonome trong copolyme propylen ngiu nhién thir nhét (rPP-2a) nim
trong céac khoang dugc uu tién da néu trén.

Tét hon 13, copolyme propylen ngdu nhién tha nhit (rPP-2a) va copolyme
propylen ngiu nhién thit hai (rPP-2b) 1a cic copolyme ciia propylen va etylen
va/hoac a-olefin ¢6 4 tdi 8 nguyén tir cacbon. Mgt comonome dugc ddc biét uu ti€n
la etylen.

Tét hon 13, copolyme propylen ngau nhién thir nhit (rPP-2a) va copolyme
propylen ngiu nhién thir hai (rPP-2b) 1a cic copolyme cua propylen c6 cung (céc)

comonome. Tét hon nita 13, copolyme propylen ngau nhién tha nhat (rPP-2a) va
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copolyme propylen ngau nhién thit hai (rPP-2b) 1a c4c copolyme ctia propylen va
etylen.

Copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (rPP-2a) va copolyme propylen
ngau nhién thir hai (rPP-2b) ¢6 thé bao gdm ciing mét loai comonome hoic cac loai
comonome khac nhau. Puoc uvu tién 1a cd hai phf”m bao gém cung mdt loai
comonome, nhu etylen.

Tét hon, néu copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (rPP-2a) c6 mit trong
copolyme propylen ngau nhién nay véi ham luong nim trong khoang tir 30,0 dén
50,0% trong luong, tdt hon nita 12 v6i ham luong nam trong khoang tir 35,0 dén
47,0% trong lwong va tot nhét 1a v6i ham luong ndm trong khoang tir 37,0 dén
47,0% trong luong, tinh theo téng trong luong ciia copolyme propylen ngiu nhién
(100% trong luong), tot hon 13, va copolyme propylen ngau nhién thir hai (rPP-2b)
duoc wu tién ¢6 mit trong copolyme propylen ngau nhién v6i ham luong nam trong
khoang tir 65,0 dén 45,0% trong luong, t6t hon nita 13 v6i ham luong ndm trong
khoang tir 65,0 dén 53,0% trong luong va tdt nhat 1 véi ham luong nim trong
khoang tir 63,0 dén 53,0% trong luong, tinh theo tdng trong luong ciia copolyme
propylen ngiu nhién (100% trong lugng).

Theo phuong an thir hai ctia sang ché, copolyme propylen ngiu nhién (rPP)
1 copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3).

Tt hon, néu copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai nay (rPP-3) bao
gdém copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (rPP-3a), copolyme propylen ngiu
nhién thtr hai (rPP-3b) khac véi copolyme propylen ngiu nhién thir nhit (rPP-3a) va
copolyme propylen ngiu nhién thir ba (rPP-3c) khéc véi copolyme propylen ngiu
nhién thtr nhat (rPP-3a) va copolyme propylen ngiu nhién th hai (rPP-3b).

Dic biét 13, duge wu tién 13 copolyme propylen ngau nhién ba hinh thai (rPP-
3) bao gbm copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-3a) c6 téc d6 dong néng
chay MFR, xéc dinh dugc theo tiéu chudn ISO 1133 & 230°C va tai trong 14 2,16kg
nam trong khoang tir 0,4 dén 5,0 g/10 phiit, tdt hon nita 12 ndm trong khoang tir 0,5
dén 3,0 g/10 phut, ciing tét hon nita 12 ndm trong khoang tir 0,5 dén 1,2 g/10 phit,
copolyme propylen ngau nhién thir hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngiu nhién
thir ba (rPP-3¢), trong d6 tbc d6 dong néng chay tdng cong MFR, dugc xac dinh
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theo tiéu chuan ISO 1133 & 230°C ciia copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai
(rPP-3) nim trong khoang tir 0,1 dén 3,0 g/10 phut, tt hon nira 13 nim trong
khoang tir 0,2 dén 2,0 g/10 phut, ciing t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,3 dén
1,0 g/10 phat.

Tt hon 13, copolyme propylen ngdu nhién tha nhit (rPP-3a), copolyme
propylen ngiu nhién tha hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngiu nhién thtr ba
(rPP-3¢) 13 cac copolyme cila propylen ¢6 cing (cac) comonome. Tét hon nira 13,
copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (rPP-3a), copolyme propylen ngiu nhién
thir hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngiu nhién thir ba (rPP-3c) 1a c4c copolyme
cua propylen va etylen.

Tét hon, néu copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-3a) ¢6 ham luong
comonome nam trong khoang tir 1,0 d&n 4,9%mol, tét hon nira 1 nim trong khoang
tir 2,0 dén 4,8%mol, ciing tot hon nira 1a ndm trong khoang tir 3,0 dén 4,7%mol,
tinh theo téng luong ciia cic don vi monome trong copolyme propylen ngiu nhién
tht nhit (rPP-3a).

T6t hon 13, ham luong comonome ciia copolyme propylen ngiu nhién thir
nhit (rPP-3a) va copolyme propylen ngiu nhién thtr hai (rPP-3b) da duogc két hop
16n hon ham lugng comonome ctia copolyme propylen ngau nhién thir nhét (rPP-
3a). Dic biét 13, duge uvu tién 1a ham luong comonome ciia copolyme propylen ngau
nhién thir nhat (rPP-3a) va copolyme propylen ngiu nhién thtr hai (rPP-3b) da két
hop nam trong khoang tir 5,0 dén 10,0%mol, t6t hon nita 14 nam trong khoang tir
5,5 dén 7,0%mol, cling tdt hon nita 12 ndm trong khoang tir 5,8 dén 6,5%mol, tinh
theo tong luong ciia cac don vi monome trong copolyme propylen ngiu nhién thir
nhat (rPP-3a) va copolyme propylen ngau nhién thir hai (rPP-3b).

Hon nita, duge wu tién 13 tdng ham luong comonome clia copolyme propylen
ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) Ién hon ham lugng comonome ciia copolyme
propylen ngdu nhién thir nhit (rPP-3a) va copolyme propylen ngiu nhién thir hai
(rPP-3b) da két hop. ‘

Téng ham luong comonome ciia copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai
(rPP-3) nim trong khoang tir 4,0 dén 12,0%mol, tét hon nita 12 ndm trong khoang tir
5,0 dén 10,0%mol, cling tdt hon nita 14 ndm trong khoang tir 6,0 dén 7,5%mol, nhu
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nim trong khoang tir 6,6 dén 7,0%mol, tinh theo tong lrong cha cic don vi
monome trong copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3).

Tét hon 13, copolyme propylen ngau nhién thir nhét (rPP-3a), copolyme
propylen ngau nhién thr hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngiu nhién thir ba
(rPP-3c¢) 1a cac copolyme cua propylen va etylen va/hodc a-olefin c6 4 téi 8 nguyén
tr cacbon. Mét comonome dugce dac biét wu tién 1a etylen.

Copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-3a), copolyme propylen ngiu
nhién thtr hai (rPP-3b) va copolyme propylen ngau nhién thir ba (rPP-3c) c6 thé bao
gém cung mot loai comonome hodc cac loai comonome khac nhau. Pugc uu tién la
ca ba phan déu bao gdm cing mdt loai comonome, nhu etylen.

Puoc uu tién 13 copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) bao gdm
30,0 toi 50,0% trong lugng, tdt hon nira 14 32,0 t6i 48,0% trong lugng, cling t6t hon
nira 13 35,0 t61 47,0% trong lwong 14 copolyme propylen ngau nhién thir nhat (rPP-
3a), 42,0 t61 60,0% trong luong, tot hon nita 1a 43,0 t6i 58,0% trong luong, ciing tbt
hon nira 13 45,0 t6i 56,0% trong lugng 14 copolyme propylen ngiu nhién thtr hai
(rPP-3b) va 1,0 dén 15,0% trong lugng, tot hon nita 1a 3,0 t6i 13,0% trong luong,
cling t6t hon nira 1a 5,0 t6i 12,0% trong luong 14 copolyme propylen ngiu nhién thir
ba (rPP-3c¢), tinh theo tdng trong luong ciia copolyme propylen ngiu nhién ba hinh
thai (rPP-3).

Copolyme propylen ngiu nhién (rPP), nhu copolyme propylen ngiu nhién
hai hinh thai (rPP-2) hodc copolyme propylen ngau nhién ba hinh thai (rPP-3), theo
sang ché nay tuy ¥ con bao gdm chét tao nhan (NU), t6t hon 1a chit tao nhan dang
0.

Trong trudong hop copolyme propylen ngiu nhién (rPP), nhu copolyme
propylen ngiu nhién hai hinh théi (rPP-2) hodc copolyme propylen ngiu nhién ba
hinh thai (tPP-3), bao gdm chét tao nhan dang o, thi dugc wu tién 12 né khong 1a
chét tao nhan dang B. Tbt hon, néu chét tao nhan dang o nay dugc chon tir nhom
bao gbm: |
(i) cac mubi cia axit monocarboxylic va axit polycarboxylic, vi du, natri benzoat

hodc nhom tert-butylbenzoat, va
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(ii) dibenzylidensorbitol (vi du 1,3:2,4 dibenzylidensorbitol) va cac dan xuét
dibenzylidensorbitol da duoc thé bang alkyl ¢6 1 t&i 8 nguyén tir cacbon, nhu
metyldibenzylidensorbitol, etyldibenzylidensorbitol hodc
dimetyldibenzylidensorbitol (vi du 1,3:2,4 di(metylbenzyliden) sorbitol), hodc céac
dan xuét nonitol da dugc thé, nhu 1,2,3,-trideoxy-4.6:5,7-bis-O-[(4-
propylphenyl)metylen]-nonitol, va

(iii) cAc mudi ctia cac dieste clia axit phosphoric, vi du, natri 2.,2'-metylenbis (4.,6,-
di-tert-butylphenyl) phosphat hodc alumini-hydroxy-bis[2,2'-metylen-bis(4,6-di-t-
butylphenyl)phosphat], va

(iv) polyme vinylxycloalkan va polyme vinylalkan (nhu dugc mo ta mot cach chi
tiét hon & duéi), va

(v) cac hdn hop clia chiing.

Céc chit phu gia nhu vy thuong c6 ban sén trén thi truong va da duoc mo
ta, vi duy, trong 4n phém: "Plastic Additives Handbook", céc trang 871 téi 873, tai
ban lan thir 5, 2001 ctia Hans Zweifel.

Tt hon 1a copolyme propylen ngiu nhién (rPP), chira tdi da 5,0% trong
luong chét tao nhan a. Theo mot phuong 4n dugc wu tién, polyme propylen dong
nhét chét tao nhan a v&i ndng d6 khong qua 500ppm, t6t hon nita 1a nim trong
khoang tir 0,025 dén 200ppm, t6t hon nira 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 200ppm,
ciing t6t hon nira 12 ndm trong khoang tir 0,3 dén 200ppm, tét nhit 1a nim trong
khoang tir 0,3 dén 100ppm, dic biét 1a dwogc chon tir nhém bao gbm
dibenzylidensorbitol (vi du 1,3:2,4 dibenzyliden sorbitol), dan Xuat
dibenzylidensorbitol, t6t hon 1a dimetyldibenzylidensorbitol (vi du 1,3:2,4
di(metylbenzyliden) sorbitol), hodc cic dan xuét nonitol da duoc thé, nhu 1,2,3,-
trideoxy-4,6:5,7-bis-O-[(4-propylphenyl)metylen]-nonitol, natri 2,2'-metylenbis (4,
6,-di-tert-butylphenyl) phosphat, polyme vinylxycloalkan, polyme vinylalkan, va
céc hon hop ciia chiing. '

Ngoai ra, hén hop polypropylen theo sang ché c6 thé chira cac chét phu gia
bao gdm nhung khong giéi han &, chét 1am trong, chét tiy tring, chit tdy axit va
chit chéng oxy hoa, ciing nhu phu gia truot, chit don vo co va phu gia khang UV.

MOi chét phu gia ¢6 thé duoc sir dung, vi du, véi ham luong théng thuong, tét hon
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néu téng ham luong cuia cac chét phu gia c6 mat trong hdn hop polypropylen 14 nhu
dugce xac dinh & dudi. Cac chit phu gia nhu vy thudng c6 ban sin trén thi truong
va da dugc mo ta, vi dy, trong 4n phém: " Plastic Additives Handbook", tai ban 1an
tht 5, 2001 cia Hans Zweifel .

Tt hon, néu téng ham lugng cla cac chit phu gia khac tuy y nim trong
khoang tir 0,0001 dén 2,5% trong luong, t6t hon nira 1a ndm trong khoéang tir 0,0001
dén 1,5% trong lugng, cling tdt hon nita 12 nim trong khoang tir 0,0001 dén 1,0%
trong lugng, tinh theo téng trong luong ctia hdn hop polypropylen (100% trong
luong). Trong truong hop (cac) chét phu gia tuy ¥ duoc bd sung vao trong mé liéu
tuy v, thi chat mang, vi du, polyme mang, ciia chit phu gia duoc tinh theo (tong)
ham l.u:c,mg clia (cac) chat phu gia, tinh theo tdng trong lwong cua hdn hop
polypropylen (100% trong lugng).

Tét hon, néu hdn hop polypropylen theo sang ché duoc tao ra trong quy trinh
nhiéu giai doan lién tuc theo cach thong thudong. Can hiéu ring ngay sau khi céc tac
gia sang ché da tim ra phat hién ra su can bang tinh chat ¢6 lgi d6i voi hdn hop
polypropylen, thi ddi v4i viéc san xudt & quy mo cdng nghiép, viéc kiém soat va
diéu chinh cic théng s6 quy trinh dé dat duoc cac ddc tinh chét ciia hdn hop
polypropylen 13 ndm trong pham vi hiéu biét trung binh trong linh virc k¥ thuat nay.
Tét hon, néu quy trinh nay bao gbm it nhét hai giai doan tring hop.

Do d6, quy trinh san xuat hdn hop polypropylen nhu néu trén hoic dudi day,
trong d6 copolyme propylen ngiu nhién duge tring hop trong quy trinh tring hop
nhiéu giai doan v6i sy ¢6 mat cua:

(I) thanh phan xuc tic rén bao gém magie halogenua, titan halogenua va chét cho
dién tr ndi; va

(I) chit ddng xtc tac bao gdbm nhém alkyl va tuy y 1a chit cho dién tir ngoai cla
quy trinh nhiéu giai doan nay.

Theo phuong an thir nhit cta sang ché, trong d6 copolyme propylen ngiu
nhién (rPP) 14 copolyme propylen ngau nhién hai hinh thai (rPP-2), quy trinh nhiéu
giai doan nay bao gdm cac budc:

(al) trung hop lién tuc propylen cung v§i comonome dugc chon tir cac alpha-olefin

¢6 2 hoic 4 t6i 8 nguyén tir cacbon, trong giai doan tring hop thir nhit bang cach
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dua cac dong propylen, hydro va comonome vao giai doan tring hop thtr nhat &
nhiét d6 nim trong khoang tir 60 dén 80°C va ap sudt nim trong khoang tir 3000
dén 6500kPa dé tao ra copolyme propylen ngau nhién thir nhét, trong d6 copolyme
propylen ngiu nhién th nhit nay c6 tdc o dong néng chay MFR, (2,16 kg; 230°C;
ISO 1133) nam trong khoang tir 0,2 dén 3,0g/phut;

(b1) thao ra khoi giai doan tring hop thir nhit dong chira copolyme propylen ngiu
nhién thi nhit va chuyén dong nay vao giai doan tring hop thir hai;

(c1) trung hop propylen cung véi comonome dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 2
hodc 4 t&i 8 nguyén tir cacbon, trong giai doan tring hop thir hai bang cach dua cac
dong propylen, comonome va tuy y 1a hydro vao giai doan trung hgp tht hai nay &
nhiét 6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C va 4p suit nam trong khoang tir 1000
dén 3000kPa dé tao ra copolyme propylen ngiu nhién gém copolyme propylen ngiu
nhién th& nhit va copolyme propylen ngiu nhién thr hai;

(d1) théo lién tuc dong chira copolyme propylen ngﬁﬁ nhién ra khéi giai doan trung
hop thir hai va tuy ¥ tron copolyme propylen ngiu nhién nay véi cac chat phu gia;
va _

(el) ép dun hdn hop copolyme propylen ngau nhién nay thanh hat.

Trong truong hop theo mét phuong 4n khac 12 phuong 4n th hai ciia sang ché
trong d6 copolyme propylen hgﬁu nhién (rPP) 13 copolyme propylen ngiu nhién ba
hinh thai (tPP-3), quy trinh nhiéu giai doan néu trén sau budc (c1) va trude bude
(d1) con bao gdm céc bude:

(d2) théo ra khoi giai doan trung hop thit hai dong chira copolyme propylen ngiu
nhién thir nhit nay va copolyme propylen ngau nhién thtr hai va chuyén dong nay
vao giai doan trung hop th ba;

(c2) trung hgp propylen cung vGi comonome dugc chon tir céac alpha-olefin c6 2
hodc 4 t6i 8 nguyén tir cacbon, trong giai doan tring hop thtr ba bang cach du’a cac
dong propylen, comonome va tuy y 1a hydro vao giai doan trung hgp thur ba & nhiét
d6 nim trong khoang tir 60 dén 100°C va 4p suit nim trong khoang tir 1000 dén
3000kPa dé tao ra copolyme propylen ngiu nhién gébm copolyme propylen ngiu

nhién thir nhat, copolyme propylen ngiu nhién th hai va copolyme propylen ngiu
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nhién thr ba; va dong copolyme propylen ngiu nhién da duoc tao ra tir ba thiét bi
phéan ing dugc xt ly trong cac budce néu trén (d1) va (el).

Copolyme propylen ngiu nhién thir nht wu tién phan anh phan copolyme
propylen ngau nhién c¢6 trong luong phén tir thap (rPP-2a) cia copolyme propylen
ngdu nhién hai hinh thai (rPP-2) va copolyme propylen ngiu nhién thit hai wu tién
phan 4nh phan trong luong phan tir cao (rPP-2b) ctia copolyme propylen ngiu nhién
nhu néu trén. Do véy, hdn hop copolyme gdm copolyme propylen ngiu nhién thir
nhét va copolyme propylen ngiu nhién thir hai wu tién phan anh hdn hop gdm phéan
trong luong phén tir thdp (rPP-2a) va phan trong lugng phan tir cao (rPP-2b) ciia
copolyme propylen ngiu nhién nhur néu trén.

Trong trudng hgp theo mdt phuwong 4n khac la phuong an thir hai cia sdng
ché trong d6 copolyme propylen ngiu nhién (rPP) 1 copolyme propylen ngu nhién
ba hinh thai (rPP-3), copolyme propylen ngiu nhién thtr nhit dugc tao ra trong giai
doan tring hop tht nhit vu tién phan anh copolyme propylen ngiu nhién thir nhét
(rPP-3a) va copolyme propylen ngiu nhién thir hai d4 tao ra trong giai doan trung
hop thir hai wu tién phan anh copolyme propylen ngiu nhién tht hai (rPP-3b) ciia
copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3). Copolyme propylen ngiu nhién
tht ba da tao ra trong giai doan trung hop thr ba uu ti€én phan anh copolyme
propylen ngau nhién thtt ba (rPP-3¢) nhu néu trén. 7

Do véy, ham luong cia phan tién polyme bat ky wu tién bd sung vao ham
luong clia phan trong lugng phan tir thép.

Hbn hop copolyme duoc tao ra bang cach dwa cac hat copolyme propylen
ngAu nhién thi nhét, chtra chéat xuc tac hoat tinh dugc phan tan trong no, cung voi
propylen bd sung va comonome vao giéi doan trung hop thr hai, va, trong truong
hop theo phuong 4n thit hai, hén hgp phan tng thu dugc tir giai doan trung hgp thir
hai dugc dua vao giai doan tring hop thir ba. Pidu d6 1am cho copolyme thir hai tao
ra trén céc cac hat chtra copolyme propylen ngiu nhién thir nhét, va trong trudng
hop theo phuong an thr hai, copolyme thir ba tao ra trén céc hat chira cac copolyme
propylen ngiu nhién thi nhat va thtr hai. Giai doan tring hop th hai, va trong
truong hop theo phuwong 4n thir hai, tot hon néu giai doan tring hop thtr ba dugc
thure hién trongu thiét bi phan tng pha khi kiéu tang s6i. Vi Iy do nay, cac thuat ngit
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"oiai doan trung hop thur nhit/thir hai" va "thiét bi phan Gng pha khi 1/2" c6 thé
duoc sir dung hoan d6i cho nhau trong ban mo ta clia sing ché.

Ngoai ra, trong giai doan trung hop thir hai, va trong truong hop theo phuong
an thir hai, giai doan trung hop thr ba, ham lugng cuia cac comonome dugc kiém
soat dé thu dwgc ham luong comonome dugc mong mudn ctia hdn hop copolyme.
Hbn hop phan tng thu duge nay 12 polyme ctia copolyme propylen ngéu nhién.

Quy trinh theo sang ché dugc mo ta mét cach chi tiét hon dudi day.

Theo d6, cac phuong phép trung hgp thong thuong, vi du, trung hop trong
pha khi, trung hop trong pha dung dich, trung hop dang huyén phu dic hoic trung
hop khéi ¢6 thé duge st dung.

N6i chung, viée két hop thiét bi phan tmg kiéu huyén pht dic (hodc khéi) va
it nhat mot thiét bi phan tGng pha khi thuong dugc wu tién cho viée tring hop
copolyme propylen ngiu nhién. Pugc wu tién hon 12 thi ty thiét bi phan tng 1a thiét
bi kidu huyén ph dic (hodc khéi) tiép d6 1a mot hodc nhiéu thiét bi phan tng pha
khi.

Trong truong hgp trung hgp polyme propylen trong cac thiét bi phan tng
kiéu huyén phu dic, nhiét 6 phan tng néi chung sé nim trong khoang tir 60 dén
110°C, vi du, nam trong khoang tir 60 dén 85°C, ap sudt cta thiét bi phan tng noi
chung s& nim trong khoang tir 5 dén 80 bar (5.10° -80.105Pa), vi du, nim trong
khoéng tir 20 dén 60 bar (20.10°-60.10°Pa), va thoi gian luu néi chung s& nim trong
khoang tir 0,1 dén 5 gid, vi du, ndm trong khoang tir 0,3 dén 2 gi0. Monome thuong
duoc st dung lam moi trudng phéan tng.

Déi véi thiét bi phan g pha khi, nhiét 40 phan tmg dugc s dung ndi chung
s& nam trong khoéng tir 60 dén 115°C, vi du, nidm trong khoang tir 70 dén 110°C, ap
suét ciia thiét bi phan tng noi chung s& nam trong khoang tir 10 dén 25 bar (10.10°-
25 .105Pa), va thoi gian luu ndi chung s€ nam trong khoang tir 0,5 dén 8 gio, vi du,
nim trong khoang tr 0,5 dén 4 giv. Khi dugc sir dung s& 14 monome ma tuty y dudi
dang hdn hop véi khi khong c6 hoat tinh phan ng nhu nito hodc propan.

Ngoai cac thiét bj phan tmg va cac budc tring hop thuc té, quy trinh nay c6

thé con c6 céc budce tring hop bd sung, nhu bude tién tring hop, va cic budc tiép
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theo bat ky sau cac budc thuc hién trong thiét bi phan tmg nhu d3 biét trong linh
vuc k¥ thuét nay.

Duoc uu tién 14 copolyme propylen ngiu nhién duge tao ra trong quy trinh
tring hop tudn tu bao gbm it nhét hai ving tring hop, theo phuong an khéc it nhét
1a ba ving trang hop v4n hanh & cac didu kién khac nhau dé tao ra copolyme
propylen ngiu nhién. C4c ving tring hop nay c¢6 thé van hanh trong céc diéu kién
huyén phu dic, dung dich, hodc pha khi hoic su két hop cua chung. Cac quy trinh
thich hop da dwoc dé cap, khong ké nhimg 4n phdm khac, trong WO-A-98/58975,
WO-A-98/58976 , EP-A-887380 va WO-A-98/58977 .

Theo mdt phuong 4n dwoc wu tién, viée tién tring hop dugc thuc hién theo
cach thirc lién tuc dudi dang tring hop dang khdi huyén phu dic trong propylen
16ng, tirc 12 pha 16ng chu yéu 1a propylen, cing véi lugng khong dang ké cua cac
chét phan tmg khéc va tlly y céc thanh phén tro hoa tan trong do. Tét hon 13, viée
tién tring hop nay dugc thuc hién trong thiét bi phan tmg kiéu thing khudy lién tuc
hodc thiét bi phan tmg kiu vong, tét hon 1a trong thiét bi phan tng kiéu vong.

Phén tng tién tring hop théng thudng dugc thuc hién & nhiét do nim trong
khoang tir 0 dén 60°C, tét hon 1a nim trong khoang tir 10 dén 50°C, va tbt hon nira
1 tir 20 dén 45 °C.

Ap suét trong thiét bi phan mg tién tring hop khong quan trong nhung phai
da cao @ duy tri hdn hop phan ung nay trong pha léng. Do d6, 4p sudt c¢6 thé nam
trong khoang tir 20 dén 100 bar, vi du, nim trong khoang tir 30 dén 70 bar (30.10°-
70.10°Pa).

Céc diéu kién phan tng 12 da biét rd trong linh vure k§ thuét nay nhu da duge
d& céap, khong ké nhitng 4n phdm khéc, trong GB 1580635.

Copolyme propylen ngau nhién thi nhit dugc tao ra bang cach dua chét xtic
tac tring hop, tiy ¥ 12 thong qua giai doan tién tring hop nhu néu trén, vao giai
doan trung hop thi nhét cing véi hdn hgp monome thir nhét chira propylen va
comonome duoc chon tir etylen va cac alpha-olefin chtra 4 t6i 8 nguyén tir cacbon.

Tét hon, néu viée tring hop trong ving tring hop thir nhat dugc thuc hién &
dang huyén phu dic trong thiét bi phan ung kiéu vong. Vi ly do d6, cac thuét ngit

"oiai doan trung hop thi nhat" va "thiét bi phan tmg kiéu vong" c6 thé duoc sir

-23-



33406

dung hoan ddi cho nhau trong ban mé ta cia sang ché. Tiép d6, cac hat polyme da
tao ra trong qué trinh tring hop ndy, cing véi chat xuc tic da 1am phan manh va
phan tan trong cac hat nay, duoc tao huyén phii trong hydrocacbon 16ng. Huyén phi
dac nay duoc khudy dé cho phép bién dbi cac chit phan tmg tir thé luu thanh cac
hat. trong cac thiét bi phan tmg kiéu vong nay, huyén phu dic duge lwu thong véi
vén tdc cao doc theo dng kin bang cach sir dung bom tudn hoan. Céc thiét bi phan
tng kiéu vong nay ndi chung 1a da biét trong linh vic k¥ thuét nay va cac vi du vé
ching da dugc dua ra, vi du, trong US-A-4582816 , US-A-3405109 , US-A-
3324093 , EP-A-479186 va US-A-5391654 .

Qua trinh tring hop dang huyén phii dic nay con dugc vu tién goi tring hop
khdi. Thuat ngir "tring hop khéi" dugc ding dé chi quy trinh trong d6 viéc tring
hop duoc thuc hién trong monome 16ng vé co ban 13 khong c6 mit chit pha loang
tro.

Nhiét do trong qua trinh huyén phi dic thuong 14 nim trong khoang tir 50
dén 110°C, tét hon 14 nam trong khoang tir 60 d&én 80°C va tét hon nira 1a nim trong
khoang tir 65 dén 75°C. Ap suét nim trong khoang tir 1 dn 150 bar (1.10°-
150.10°Pa), t6t hon 14 ndm trong khoang tir 10 dén 100 bar (10.10°-100.10°Pa) va
t6t nhat 1a ndm trong khoang tir 30 dén 65 bar (30.10°-65.10°Pa).

Huyén phu ddc c¢6 thé duoc théo ra khoéi phan tmg mét cach lién tuc hodc
khong lién tuc. Viéc thao lién tuc dugc uvu tién 13 st dung cc ngoén tay két ling
(settling leg) trong d6 ndéng dd ciia cac chit ran ciia huyén phu dic dugc dé ting
true khi rit mé liéu huyén phu dic da duge co ra khoi thiét bi phan tmg. Viée str
dung cac ngén tay két ling da duoc dé cap, khong ké nhitng 4n pham khac, trong
US-A-3374211, US-A-3242150 va EP-A-1310295. Viéc théo lién tuc dd dugc dé
cap, khong ké nhimg 4n phim khéc, trong EP-A-891990, EP-A-1415999 , EP-A-
1591460 va EP-A-1860125. Viéc thao lién tuc c6 thé duoc két hop véi phuong
phép cd dic thich hop, nhu da dugce d& cap trong EP-A-1860125 va EP-A-1591460.

Céc thanh phan khac ciing dugce dua vao giai doan tring hop huyén phu dic
nhu d4 biét trong linh vuc k¥ thuat nay. Do viy, hydro duoc sir dung dé kiém soat
trong luong phan tir ciia polyme. Cac chat phu gia ctia quy trinh, nhu chét chéng
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tinh dién, c6 thé dugc dwa vao thiét bi phan tng dé tao didu kién thuan lgi cho viée
vén hanh 6n dinh cia quy trinh.

Tt hon, néu huyén phu dic duge din thang vao giai doan tring hop thir hai,
ma t6t hon 12 mot giai doan trung hop pha khi, dé tao ra copolyme propylen ngau
nhién thir hai. Thuat ngit "thang" duoc sir dung dé chi rang huyén phu dic duoc dua
tir thiét bi phan Gng kiéu vong vao thiét bi phan tmg pha khi ma khéng ¢ budc 1am
bbc hoi giita cac giai doan trang hop huyén phu dic va tring hop trong pha khi dé
loai b it nhat mot phén ciia hdn hop phan tng ra khoi polyme. Do d6, hiu nhu toan
b6 dong huyén phi dic duoc thao ra tir giai doan tring hop thi nhat dugc dua vao
giai doan triung hop thi hai. Kiéu cép liéu truc tiép nay da dugc md ta trong EP-A-
887379, EP-A-887380, EP-A-887381 va EP-A-991684. Puoc uu tién 1a toan bd
dong huyén phi dic duoc théo ra tir thiét bi phan tmg kiéu vong nay dugc dua vao
thiét bi phan tng pha khi ma khéng c6 budc tach bat ky gitra chiing. Tuy nhién,
cling nam trong pham vi cta sang ché nay néu ldy cac mau nhé hoic cac dong miu
tir polymer hodc tir pha 1dng hodc tir ca hai cho viéc phén tich polyme va/hodc thanh
phan ctia hén hop phan tng. Didu s& dugc hiéu rd boi ngudi cé hiéu biét trung binh
trong linh vuc k¥ thuét nay 13, thé tich ctia cac dong mau nhu vay 14 nhé so véi toan
b6 dong huyén phii dic duoc théo ra tir thiét bi phan tmg kiéu vong va thuong thip
hon nhidu so véi muc 1% trong luong cda toan bd dong, nhu tdi da 0,1% hoac
0,01% hoac tham chi 1a 0,001% trong luong.

Néu toan bd dong huyén phu dic tir giai doan tring hop thir nhat duge dua
vao giai doan trung hop thw hai va tir giai doan trung hgp thir hai dugc dua vao giai
doan tring hop thtr ba, thi cac luong dang ké cia propylen, comonome va hydro
dugc dua vao giai doan trung hop thtr hai va giai doan trung hgp thir ba cung véi
polyme nay.

Propylen b sung va comonome thudng 14 duge dwa vao cac giai doan tring
hop thr hai va thir ba. Ching thudng duoc dua vao dé duy tri ndng d6 propylen
duoc mong mubn va dé dat dugc ty 16 da dinh gitta comonome va propylen trong
khi hoé s6i. Mdc du ty 1€ thuc té gitra combnome va monome cén thiét dé dat duoc
ham lugng da dinh cia comonome trong polyme nay s€ tuy thudc vao chat xtc tac

duoc sir dung trong quy trinh nay, song thanh phan clia cc liéu cdp monome va

-25-



33406

comonome s& duoc diéu chinh mot cach thich hop dé sao cho khi hoa sdi nay c6 ty
1¢ gifra comonome va propylen nim trong khoang tir 10 dén 100mol/kmol, tt hon
12 ndm trong khoang tir 15 dén 70mol/kmol.

Thuodng ciing cin dén viéc dua hydro bd sung vao cac giai doan tring hop
thir hai va thir ba dé kiém so4at MFR cta hdn hop copolyme, nhu da biét r5 trong
linh vuc k¥ thuat nay.

Trong thiét bj phan tmg pha khi kiéu tdng sdi, cac olefin dugc tring hop véi
su ¢6 mat cia chat xuc tac tring hop trong dong khi di 1én.

Tang polyme duoc hoa sbi nho su trg gitip ctia khi hod s6i chita monome
olefin, (c4c) comonome cudi, chét kiém sodt phat trién mach cudi hodc tdc nhan
chuyén mach, nhw hydro, va khi tro cudi, nhu da biét rd trong linh vire k¥ thuat nay.

Khi tAng sdi chwa phan tmg dugc 1y ra tir dinh cta thiét bi phan tmg va dugc
1am ngudi trong bd trao dbi nhiét ¢ rit nhiét cia phan tng. Khi nay dugc lam
ngudi xudng nhiét d6 thip hon nhiét d6 cua tAng s6i dé tranh viéc ting nany bi néng
do phan tmg. C6 thé 1am ngudi khi xubng nhiét 40 ma n6 ngung tu. Khi cc giot
16ng di vao ving phan tng thi chung bi bbc hoi. Nhiét bbc hoi nay s& gép phan cho
viéc loai b nhiét phan ung. Kiéu van hanh nay con dugc goi 1 kiéu ngung tu va
cac bién thé ctia n6 da duoc dé cap, khong ké nhimg 4n pham khac, trong WO-A-
2007/025640, US-A-4543399, EP-A-699213 va WO-A-94/25495. Ciing c6 thé bd
sung chit 1am ngung tu vao dong khi tudn hoan, nhu di duoc dé cap trong EP-A-
696293. Cac chét 1am ngung tu 13 cac thanh phan khong thé tring hop duge, nhu n-
pentan, isopentan, n-butan hodc isobutan, chung dugc ngung tu it nhit mot phan
trong thiét bi 1am ngudi.

San phim polyme c6 thé dugc thao ra tir thiét bi phan tmg pha khi mot cach
lién tuc hodc khong lién tuc. Viée két hop ca hai phwong phap nay ciing ¢6 thé duge
str dung. Viéc théo ra lién tuc da dugc dé cap, khong ké nhimg 4n pham khic, trong
WO-A-00/29452. Viée thdo ra khong lién tuc da duoc dé cap, khong ké nhimng 4n
pham khéc, trong US-A-4621952, EP-A-188125, EP-A-250169 va EP-A-579426.

Ngoai ra, (cac) chit chdng tinh dién c6 thé dugc dua vao thiét bj phan tng
pha khi, néu can. Cac chat chdng tinh dién thich hop va cac phuong phap st dung
chiing da duogc dé cap, khong ké nhimg 4n phdm khéc, trong US-A-5026795, US-A-
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4803251, US-A-4532311, US-A-4855370 va EP-A-560035. Chung thudng 1a céac
hop chét phan cuc va bao gbm, khong ké nhig hop chit khac, nuéc, keton, aldehyt
va ruQu.

Thong thudng, (cac) thiét bi phan tmg trung hop kiéu tang sb6i dugc van hanh
& nhiét d6 nim trong khoang tir 50 dén 100°C, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 70
dén 90°C. Thich hop, néu ap sudt nim trong khoang tir 10 dén 40 bar (10.10°-
40.10°Pa), 6t hon 12 ndm trong khoang tir 10 dén 30 bar (10.10°-30.10°Pa).

Céc quy trinh tring hop néu trén va thiét bi 1a da dwoc mb ta trong cac an
pham chuyén nganh.

Pé 1am chét xuc tac, copolyme propylen ngiu nhién c6 thé dugc tao ra bang
cach tring hop véi su ¢6 mit clia chét xuc tac phdi tri thong thudong bét k¥ chira
Ziegler-Natta, crom va vi tri don (nhu chét xuc tic metallocene), tot hon 13 v6i su
c6 mat cia chit xtic tic Ziegler-Natta. Cac chit xtic tic Ziegler-Natta nhu vay
thuong bao gdm thanh phan kim loai chuyén tiép rdn va chit dong xuc tac.

Tét hon, néu thanh phan chit xuc tac Ziegler Natta rin bao gdm thanh phan
kim loai chuyén tiép ma t6t hon 13 titan halogenua va magie halogenua. Cac hop
chét nay c6 thé dugc mang trén chat mang dang hat, nhu oxit vo co, nhu silic oxit
hodc nhém oxit, hoic, thudong 12 magie halogenua dé cu thanh chat mang ran. Cac
vi du vé céc thanh phin xuc tac ran da duoc dé cap, khong ké nhitng 4n phdm khac,
trong WO 87/07620, WO 92/21705, WO 93/11165, WO 93/11166, WO 93/19100,
WO 97/36939, WO 98/12234, WO 99/33842.

Nhu d3 biét o, cac thanh phin xtc tac rin ding @ trung hop copolyme
propylen ngau nhién thong thudng bao gdm chét cho dién tir (chit cho dién tir ndi)
ngoai magie halogenua va hop chét kim loai chuyén tiép.

Céc chat cho dién tir thich hop gbém, khong ké nhimg chat khac, cac este ctia
axit carboxylic, nhu phtalat, xitraconat, va suxinat. Ngoai ra, cac hgp chét silic chira
oxy hodc nito c6 thé duoc str dung. Vi du vé céc hop chét thich hop dugc chi ra
trong WO 92/19659, WO 92/19653, WO 92/19658, US 4,347,160, US 4,382,019,
US 4,435,550, US 4,465,782, US 4,473,660, US 4,530,912 va US 4,560,671 .

Ngoai ra, tdt hon néu cac thanh ph?m x0c tac ran duoc st dung két hop véi

cac chét cho dién tir ngoai da biét, bao gdm nhung khong giéi han o, ete, keton,
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amin, ruou, phenol, phosphin va silan, vi du, cac hop chét silan hitu co chira céac
lién két Si-OCOR, Si-OR, hoidc Si-NR,, c6 nguyén tr tdm 1a silic, va R 1a alkyl,
alkenyl, aryl, arylalkyl hoiic xycloalkyl ¢6 1 téi 20 nguyén tir cacbon; va cac chét
ddng xuc tac da biét, ma t6t hon 14 hop chét nhom alkyl nhu d4 biét trong linh vuc
k§ thuat nay dé tring hop copolyme propylen ngiu nhién.

Nhu d3 néu trén, copolyme propylen ngiu nhién (rPP), ¢6 thé dugc tao nhan,
t5t hon 14 dugc tao nhan a. Trong sd cac chit tao nhan (NU), chit tao nhan polyme,
t6t hon 1 polyme cta hop chét vinyl, tét hon nita 13 chit tao nhan polyme thu duoc
bang cach tring hop cac monome vinylxycloalkan hodc cic monome vinylalkan c6
thé dugc st dung.

Tét hon, néu chét tao nhan polyme 14 hop chat vinyl di dugc tring hop ¢
cong thuc:

CH,=CH-CHR'R? )
trong d6 R' cing v&i R? tao ra vong no, khong no hoic thom ¢6 5 hodc 6, tuy v
chira cac phén tir thé, hodc doc 14p 1a nhém alkyl c6 1 t6i 4 nguyén tir cacbon, do d6
trong trudng hop R' va R? tao ra vong thom, thi nguyén tir hydro ctia nhém —
CHR'R? s& khéng ¢6 mit.

Con tbt hon nira 13, chit tao nhan polyme duoc chon tir: polyme vinyl
xycloalkan, t6t hon 14 polyme vinyl xyclohexan (VCH), polyme vinyl xyclopentan,
polyme 3-metyl-1-buten va polyme vinyl-2-metyl xyclohexan.

Chét tao nhan duoc wu tién nhét 1a polyme vinyl xyclohexan (VCH).

Nhu néu trén, theo mot phuong an dugc wu tién, chét tao nhan 14 chét tao
nhén polyme, tét hon nita 1a polyme cia hop chit vinyl cé cong thirc (I) nhu néu
trén, con tét hon nita 1a polyme vinyl xyclohexan (VCH).

Tt hon, néu ham luong cia chit tao nhana khong nhiéu hon 10000ppm
trong lugng (s phan triéu tinh theo tong trong luong cia hdn hop polypropylen
(100% trong lwong), dugc viét tit 1a ppm), tt hon nita 13 khong nhiéu hon
6000ppm, con tdt hon nita 1a khong nhiéu hon 5000ppm, tinh theo tng trong hugng
ctia copolyme propylen ngiu nhién (rPP) (100% trong lugng).

Ciing t&t hon, néu ham luong ciia chit tao nhan khéng nhiéu hon 500ppm,
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t6t hon 1a ndm trong khoang tir 0,025 dén 200ppm, va t6t hon nira 1a nim trong
khoang tir 0,1 dén 200ppm, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 0,3 dén 200ppm, t6t
nhét 12 ndm trong khoang tir 0,3 dén 100ppm, tinh theo téng trong luong cia
copolyme propylen ngau nhién (rPP) (100% trong lugng).

Theo mdt phuong an duoc wu tién, chit tao nhan 13 chit tao nhan polyme, tét
nhét 12 polyme ciia hop chit vinyl c6 cong thire (I) nhu néu trén, con tét hon nira 14
polyme vinyl xyclohexan (VCH) nhu néu trén, va ham luong cia chét tao nhén (B)
khéong nhiéu hon 200ppm, tt hon nita 1a nim trong khoang tir 0,025 dén 200ppm,
va t6t hon nira 12 nim trong khoang tir 0,1 d&én 200ppm, tdt hon nita 14 nim trong
khoang tr 0,3 dén 200ppm, tét nhét 1a nam trong khoang tir 0,3 dén 100ppm, tinh
theo téng trong lugng clia copolyme propylen ngiu nhién (rPP) (100% trong
lugng).

Chét tao nhén c6 thé dugce dua vao copolyme propylen ngau nhién (rPP), vi
du, trong quy trinh tring hop cia copolyme propylen ngau nhién (rPP) hodc c6 thé
duoc dua vao copolyme propylen ngiu nhién (rPP) bang cach phéi trén co hoc véi
polyme d3 duoc tao nhan, chira chit tao nhan polyme (con duge goi 1a phuong phap
chu liéu) hodc bang cach phéi tron co hoc copolyme propylen ngiu nhién (rPP) véi
chit tao nhan nhu vay.

Do vy, chét tao nhan c6 thé duoc dwa vao copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) trong quy trinh tring hop ciia copolyme propylen ngéu nhién (rPP). Tét hon,
néu chét tao nhén duoc dwra vao copolyme propylen ngau nhién (rPP) bing cach dau
tién tring hop hop chit vinyl néu trén c6 cong thirc (I) nhu néu trén, tham chi tét
hon nita 1a vinyl xyclohexan (VCH), v6i su ¢6 mét cia hé chét xtic tdc nhu d3 néu
trén, bao gdm thanh phan chét xuc tac Ziegler Natta ran, chit dong xtic tic va chét
cho dién tir ngoai tiry ¥, va hdn hop phan tmg da tao ra gdm polyme ctia hop chét c¢6
cong thire (I) nhu néu trén, con tot hon nita 1a polyme vinyl xyclohexan (VCH), va
hé chét xtc tac nay sau dé duge st dung dé tao ra copolyme propylen ngau nhién
(rPP).

Phuong phap chung dé tao ra hé chit xuc tic da duoc cai bién nhu vay da

duoc dé cép, vi dy, trong EP 1028984 hoac WO 00/6831.
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Theo mdt phuong 4n khac, chat tao nhan polyme dugc bd sung vao v4i cong
nghé phu gia chu li¢u (masterbatch), trong d6 polyme da duoc tao nhén, tot hon 1a
polyme propylen dong nhét, chtra chit tao nhan polyme (chii liéu) duge phdi tron
v6i copolyme propylen ngiu nhién (rPP). Tét hon, néu cha liéu nhu vay duoc tao ra

bang céach tring hop tring hop propylen trong quy trinh tring hop tuén tu.

Polyetylen (PE)

Hbn hop polypropylen theo sang ché (C) con bao gbm 0,1 t6i 20,0% trong
lugng 1a polyetylen (PE).

Polyetylen nay (PE) c6 ty trong bang hodc thip hon 940kg/m’. Tt hon nita
14, polyetylen (PE) ¢6 ty trong ndm trong khoang tir 910 dén 940kg/m’, ciing tdt
hon nita 12 nim trong khoang tir 912dén 928kg/m>, nhwr nim trong khoang tir 915
dén 925kg/m’.

Ngoai ra, dugc uu tién 1a polyetylen (PE) ¢o tdc do dong néng chay twong
dbi thép. Do d6, tét hon néu tdc dd dong néng chdy MFR, (190°C, 2,16kg) dugc do
theo tiéu chudn ISO 1133 ciia polyetylen (PE) nam trong khoang tir 0,1 dén 5,0 g/10
phut, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 0,2 dén 2,0 g/10 phut, ciing tét hon nita 1a
nam trong khoang tir 0,5 dén 1,8 g/10 phut.

Viéc chon polyetylen khong quan trong, mién 1a né dap mg cic tri s6 ty
trong MFR nhu néu trén, dudi day hodc trong yéu cau bao hd.

Theo mdt phuong an dugce uu tién cua sang ché, polyetylen (PE) la
polyetylen ty trong thip (LDPE). Thuat ngit LDPE nay la da biét trong linh vurc
polyme va md ta ban chétA ctia polyetylen duoc tao ra trong HP, tic 1a cac d4u hiéu
tiéu bidu, nhu khac nhau vé céu tric phan nhanh, dé phan biét véi LDPE tir PE
duogc tao ra voi su ¢6 mat cia chét xuc tac trung hop Voleﬁn (con dugce goi la chét
xuc tac phbi tri).

Tét hon 13, polyetylen ty trong thip nay (LDPE) c6 diém noéng chay nim
trong khoang tir 100 dén 125°C, tt hon nita la nim trong khoang tir 100 dén 120°C,
ciing t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 100 dén 115°C.

" Hon nira, duge vu tién 12 polyetylen ty trong thdp (LDPE) c6 ty trong nam
trong khoang tir 910 dén 940kg/m’, t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 911 dén
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935kg/m’, ciing tot hon nita 1a nim trong khoang tir 912 dén 928kg/m3 , nhu nam
trong khoang tir 915 dén 925kg/m”.

Polyetylen ty trong thap nay (LDPE) c6 thé 1a copolyme etylen hoic polyme
etylen ddng nhét, polyme etylen ddng nhit 13 duge wu tién, nhu da biét trong linh
vuc k¥ thuat nay.

Tuy nhién, dac biét dugc uu tién 1a polyetylen ty trong thip nay (LDPE) la
polyme etylen déng nhét.

Tét hon, néu polyetylen ty trong thap (LDPE) 12 mot polyme LDPE thong
thuong ma co thé c6 ban trén thi trudng hoic c6 thé dugc tao ra trong mot quy trinh
tring hop 4p suét cao bang cach st dung chét khoi mao gbc, tiéu biéu 1a peroxit,
duéi ap suét. Viéc trung hop nay co thé duoc thuc hién, vi du trong thiét bi phan
tng dang éng hoic trong thiét bi phan tmg kiéu ndi hap hoic su két hop cia chung.
Céc quy trinh tring hop 4p suét cao, cac didu kién va viéc kiém soat quy trinh da
duoc mo ta rd trong cac tai liéu chuyén nganh va nguoi ¢ hiéu biét trung binh
trong linh vuc k¥ thuat nay co thé chon duoc cac diéu kién nay tuy thudc vao
polyetylen ty trong thap (LDPE) dugc mong mudn.

Mot vi du khéng nham gi6i han thich hop vé polyetylen ty trong thap thuong
pham 14 FT5230 ctia hing Borealis AG.

Chat phu gia

Hon hop polypropylen (C) theo sang ché c6 thé con bao gdm cac chat phu
gia (AD). Céc chit phu gia phé bién gdm céac chét tay axit, chét chéng oxy hoa, chat
mau, chit én dinh quang, chit déo hoa, phu gia truot, chét chéng trﬁy xuge, chét
lam phén téan, chét bd tro gia cong, chét boi tron, bdt mau, chat don, va cac chét phu
gia tuong tu.

Céac chét phu gia nhu vdy c6 ban trén thi truong va, vi du, da duoc mo ta
trong 4n phim: “Plastic Additives Handbook”, 6™ edition 2009 of Hans Zweifel
(trang 1141 dén 1190).

Ngoai ra, thuat ngir “chét phu gia (AD)” theo séng ché ciing bao gdém cac

chéit mang, dic biét 1a cac chit mang polyme.
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Vit pham

Sang ché ciing d& cap dén vat pham bao gdm hdn hop polypropylen (C) nhu
da néu trén.

Vét phdm bao gdm it nhat 1a 90% trong lwong, t6t hon nita 13 it nhat 95%
trong luong, ciing tot hon nira 1a 98 % trong lwong, nhu 99% trong lwong 1a hdn
hop polypropylen (C). Pac biét duoc uu tién 1a vit phdm nay gbébm hdn hop
polypropylen (C).

Hbn hop polyme theo sang ché rat thich hop cho cac tmg dung dng, tét hon
1a cac tmg dung éng chiu 4p luc cao. Cum tir “tng dung 6ng” duoc dung dé chi
chinh 6ng va phu kién hodc céc by phan khéc cua 6ng va dugc goi chung 1a “6ng”.

Tét hon 14, vat phém nay la 6ng, tét hon nira 1a 6ng chiu é&p luc cao.

Khi duoc sit dung trong ban md ta, thudt ngit “dng chiu ap luc cao” dugc
dung dé chi 6ng, ma khi duogc st dung, chiu duge mot ap suét duong, tirc 12 &p suét
bén trong dng cao hon ap sudt bén ngoéﬁ éng.

Ong hodc phu kién dung cho 6ng c6 thé dugc sin xuit theo cach thong
thuong, vi du, bang cach sir dung quy trinh ép dun éng, va thiét bi ép dun bng co
bén trén thi truong. Quy trinh nhu vay va thiét bi ép dun éng da duge mo ta trong
c4c tai liéu chuyén nganh. Céc diéu kién ép dun hdn hop polyme (C) theo sang ché
c6 thé dugc chon béi ngudi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay tuy
theo tmg dung cudi duge mong mudn.

Sang ché s& duge mo ta mot cach chi tiét hon bang cac vi du duéi day.

Vi du thwe hién sang ché
A) Phuong phéap do
Céc thuat ngit va cac phuong phép xéac dinh dudi day &p dung cho phan mo
ta néu trén ciing nhu céc vi du dudi day trir khi ¢6 quy dinh khac.
MFR, (230°C) dugc do theo tiéu chuén ISO 1133 (230°C, tai trong 2,16kg).
MFR,; (230°C) dugc do theo tiéu chudn ISO 1133 (230°C, tai trong 21,6 kg).
MEFR, (190°C) dugc do theo tiéu chudn ISO 1133 (190°C, tai trong 2,16kg).
Céc chét hoa tan trong xylen (XCS, % trong luong): Ham lugng clia cic chét tan

trong xylen lanh (XCS) dugc x4c dinh & 25°C theo tiéu chuin ISO 16152; xuit ban
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lan thu nhat; 2005-07-01. Phan khong hoa tan 12 phan khéng tan trong xylen lanh
(XCI).

Dinh luong vi cu tric bing quang phd NMR

Phép quang phd cong hudng tir hat nhan (NMR) dinh lwong dugc st dung dé
dinh lugng ham luong comonome va sy phan bd trinh tw comonome cua céc
polyme. Phd "C{'H} NMR duoc ghi ¢ trang thai dung dich bang cach sir dung méay
quang phé Bruker Advance III 400 NMR vén hanh & 400,15 va 100,62 MHz lan
luot cho 'H va *C. Tét ca cac phé duge ghi bang cach st dung dau do kéo dai
10mm da duogc t6i wu hoa cho phd *C ¢ 125°C bang cach sir dung khi nito cho tit
ca cac khi nén. Khoang 200mg chét lidu dugc hoa tan trong 3ml 7, 2-tetracloetan-d,
(TCE-d;) cung v6i crom-(II)-axetylaxetonat (Cr(acac);) tao ra dung dich 65mM
clia tac nhan hoi phuc trong dung méi (Singh, G., Kothari, A., Gupta, V., Polymer
Testing 28 5 (2009), 475). D& dam bao dung dich dong nhat, sau khi chuan bi miu
dAu tién trong bléc nhiét, dng NMR duoc 1am néng tiép trong 16 quay trong it nhit 1
gid. Sau khi dit vao tir truong, dng nay dugc quay & tan sé 10Hz. Thiét 14p nay
dugc chon chu yéu cho yéu cau do phan gidi cao va dinh lugng cho viéc dinh luong
ham luong etylen chinh x4c. Sy kich thich xung don tiéu chuin duoc 4p dung ma
khong c¢6 NOE, bang cach 4p dung goc dau tbi uu, dé tré chu trinh 1 gidy va so dd
tach hai mic WALTZ16 (Zhou, Z., Kuemmerle, R., Qiu, X., Redwine, D., Cong,
R., Taha, A., Baugh, D. Winniford, B., J. Mag. Reson. 187 (2007) 225; Busico, V.,
Carbonniere, P., Cipullo, R., Pellecchia, R., Severn, J., Talarico, G., Macromol.
Rapid Commun. 2007, 28, 1128). Téng cong 6144 (6k) tin hiéu truy_én duoc thu
nhan trén mdi quang phd.

Phd C{'H} NMR dinh luong duoc xir Iy, dugc l4y tich phén va cac tinh
chéit dinh lugng c6 lién quan dugc x4dc dinh tir cdc tich phdn nhd st dung céc
chwong trinh may tinh. T4t ca cac dich chuyén hoa hoc duge gian tiép tham chiéu
dén nhém metylen trung tdm cta khéi etylen (EEE) ¢ 30,00ppm bang cach sir dung
d6 dich chuyén hoa hoc ciia dung méi. Cach tiép cin nay cho phép tham chiéu

tuong dwong ngay ca khi don vi ciu triic nay khong c¢6 mat. Cac tin hiéu dic trung
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tuong ung voi su két hop cia etylen di dugc quan sat Cheng, H. N.
Macromolecules 17 (1984), 1950).

Dbi vé6i cac polyme polypropylen dong nhét, tat ca cac dich chuyén hoa hoc
dugc chudn ndi tai theo ngii gidc déu cta metyl (isotactic pentad (mmmm)) &
21,85ppm.

Céc tin hiéu dic trung tuong Ung véi cac khuyét tat ving (Resconi, L.,
Cavallo, L., Fait, A., Piemontesi, F., Chem. Rev. 2000, 100, 1253; Wang, W-J.,
Zhu, S., Macromolecules 33 (2000), 1157; Cheng, H. N., Macromolecules 17
(1984), 1950) hodc comonome da dugc quan sat.

Su phan bd déu dan duoc dinh luong thong qua qua phép tich phan ving
metyl néfn trong khoang 23,6-19,7 ppm hiéu chinh cho céc vi tri bat ky khéng lién
quan dén céc trinh tu stereo ciia dbi twong nghién ciru (Busico, V., Cipullo, R.,
Prog. Polym. Sci. 26 (2001) 443; Busico, V., Cipullo, R., Monaco, G., Vacatello,
M., Segre, A.L., Macromoleucles 30 (1997) 6251).

biac biét 1a, sy anh hudng cia céac khuyét tat ving va comonome dén viéc
dinh Iuong su phan bd déu dan dugc hiéu chinh bang cach trir cac tich phan khuyét
tat vung dai dién va comonome ra khoéi cac vung tich phan cu thé cta cac trinh tu
stereo.

Tinh déu dan (isotacticity) dugc xac dinh & murc ndm (pentad) va dugce dua
ra theo ty 18 phan tram céc trinh tir ngii gidc déu (mmmm) so véi tht ca cac trinh tu
ngtll giac:

[mmmm] % = 100 * ( mmmm/tong cac ngil giac)

Su ¢6 mat cua cac khuyét tat vang 2,1 dugc chi ra béi su c6 mét cua hai vi tri
metyl & 17,7 va 17,2 ppm va dugc x4ac nhan béi céc vi tri dac trung khéc.

Céc tin hidu dic trung tuong Umg vé6i cac dang khéc cia cac khuyét tat ving
khong dugc quan sat (Resconi, L., Cavallo, L., Fait, A., Piemontesi, F., Chem. Rev.
2000, 100, 1253).

Ham lugng ciia cac khuyét tat ving 2,1 duoc dinh luong bang cach st dung
tich phéan trung binh cta hai vi tri metyl ddc trung & 17,7 va 17,2 ppm:

Pr1e = (les + Leg )/2

-34-



33406

Ham lugng cia propen da bi chén bac mot & vi tri 1,2 duge dinh luong trén
co s& ving metyl cing véi sy hiéu chinh déi véi chc vi tri trong vung viung nay
khong lién quan téi viéc chén bac mot va dbi v&i cac vi tri chén bac mét duoc loai
ra khdi vung nay:

P1o= Icus + Pioe

Tbng ham luong ciia propen duge dinh luong theo téng sd propen dugc chén
bac mdt va cac khuyét tat ving c6 mat khac:

Pigng = P12 + Pa1e

Ham luong phén trim mol cia cac khuyét tat ving 2,1 duge dinh luong theo
tAt ca cac propen:

[21e] % mol = 100 * ( P21e/Pisng )

Débi véi cac copolyme, céac tin hiéu dic trung twong tmg véi su két hop cua
etylen da dugc quan sat (Cheng, H. N., Macromolecules 17 (1984), 1950).

Vi cac khuyét tat vung cling duoc quan sat (Resconi, L., Cavallo, L., Fait,
A., Piemontesi, F., Chem. Rev. 2000, 100, 1253; Wang, W-J., Zhu, S.,
Macromolecules 33 (2000), 1157; Cheng, H. N., Macromolecules 17 (1984), 1950)
viéc hiéu chinh 4anh huéng cia cac khuyét nhu vay theo ham lugng comonome
duogc doi hoi.

Phin comonome dugc dinh luong bang cach sit dung phwong phép ctia
Wang et. al. (Wang, W-J., Zhu, S., Macromolecules 33 (2000), 1157) thong qua
viéc tich phan nhiéu tin hiéu trén toan by ving phd trong phd BC{'H}. Phuong
phép nay dugc chon boi vi kha nang manh mé& ciia n6 va kha néng co tinh dén su co
mat cua cac khuyét vung khi can. Céc vung tich phan duoc diéu chinh mot chut dé
lam tang kha nang bao trum toan bg vung ham lugng da gép.

Pbi v6i cac hé ma duy nhét etylen da phan lap trong cac trinh ty PPEPP
duogc quan sat, thi phuong phép cia Wang et. al. dugc cai bién dé 1am giam sy anh
hudng cuia céac tich phan khac khong cua céac vi tri da duogc biét 1a khong c6 mat.
Céch tiép can nay 1am giam su d4nh gid qiia mirc ham lugng etylen d6i véi cac hé
nhu vay va da dat duoc béng cach giam sb lugng vi tri dugce st dung dé xac dinh
ham luong etylen tuyét ddi thanh:

E =0,5(SBB + SPy + SPS + 0,5(Saf + Say))
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Théng qua viéc sir dung tap hgp céc vi tri ndy, cong thirc tich phan tuong sé

la:
E=0,5Ig +Ig + 0,5(Ic + Ip))

v6i cac ky hiéu dugc st dung gidng nhu d6i v6i vat pham néu trong 4n phdm: Wang
et. al. (Wang, W-J., Zhu, S., Macromolecules 33 (2000), 1157). Céc cong thuc dugc
sir dung cho ham luong propylen tuyét d6i khong duge cai bién.

Phén tram mol comonome két hop duoc tinh theo phan mol:

E [mol%] = 100 * fE
Phén trim trong luong comonome két hop duge tinh theo phan mol:
E [wt%] = 100 * ({E * 28,06) / ((fE * 28,06) + ((1-fE) * 42,08))

Su phéan bd trinh ty comonome véi muc ba (triad) dugc xac dinh b'fing cach
ap dung phuong phdp phén tich cua Kakugo et al. (Kakugo, M., Naito, Y.,
Mizunuma, K., Miyatake, T. Macromolecules 15 (1982) 1150). Phuong phap nay
dugc chon bdi vi khd ndng manh mé cia nd va cdc vung tich phan da dugc diéu
chinh nhe dé léin tdng kha ning 4p dung cho mot khodng rdng hon ctiia cdc ham

lugng comonome.

Trong luong phan tir trung binh s§ (M), trong lugng phan tir trung binh khéi (M)
va su phan bd trong luong phan tir (MWD)

Céc trung binh sd trong luong phan tir (Mw, Mn), va su phan bd trong luong
phan t¢ (MWD), tirc 1a ty sé6 Mw/Mn (trong d6 Mn 1 trong lugng phan tir trung
binh sé va Mw 1a trong lugng phan tir trung binh khéi), duge xac dinh bang phép
sdc ky thdm gel (GPC) theo céc tiéu chudn ISO 16014-4:2003 va ASTM D 6474-
99. Thiét bi PolymerChar GPC, duoc trang bi diu do hong ngoai (IR) duoc sir dung
cung vai cac cdt 3x Olexis va 1x Olexis Guard cia hang Polymer Laboratories va
1,2,4-triclobenzen (TCB, da duoc 1am 6n dinh bing 250mg/L 2,6-di tert butyl-4-
metyl-phenol) 1am dung méi & 160°C va véi toe do dong khong d6i 1a 1mL/phut.
200 pL dung dich miu duoc tiém cho mdi 1an phan tich. B6 c6t ndy duoc chuén
bang cach 4p dung su hiéu chuin chung (theo tiéu chuin ISO 16014-2:2003) véi it
nhat 15 chuin polystyren MWD hep (PS) nim trong khoang tir 0,5kg/mol dén
11500 kg/mol. Cac hiang sé Mark Houwink d6i v6i PS, PE va PP duoc sir dung 1a
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da dugc mo ta theo ti€u chudn ASTM D 6474-99. T4t ca cac mau dugce chudn bi
bang cach hoa tan 5,0-9,0mg polyme trong 8mL (& 160°C) TCB da dugc lam én
dinh (gibng nhu pha dong) trong 2,5 gi& ddi voi PP hodc 3 gid ddi véi PE & nhiét do
tdi da 160°C trong diéu kién 14c nhe lién tuc trong bo tu léy mau cia thiét bi GPC.

Phén tich DSC, nhiét d6 néng chay (T,,) va nhi¢t nong chdy (Hy), nhiét do két tinh
(T,) va nhiét két tinh (H,)

Duoc do bang thiét bi do nhiét luong quét vi sai TA Instrument Q200 (DSC)
trén cac mau 5 t6i 7mg. DSC dugc chay theo tiéu chudn ISO 11357/phén 3/phuong
phap C2 trong chu trinh néng/ngudi/néng véi toec do quét 10°C/phiit trong khoang
nhiét d6 -30 t61 +225°C. Nhiét do két tinh (T,) va nhiét két tinh (H,) duge xac dinh
tir budc lam ngudi, trong khi nhiét 46 noéng chay (T,,) va nhiét ndng chay (Hy) dugce
xac dinh tir budc 1am néng thir hai.

Ty trong
Puogc do theo tiéu chuidn ISO 1183-187. Mau dugc tao ra béng cach duc ép
theo tiéu chuén ISO 1872-2:2007.

Nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh Tg
Pugc x4c dinh bang phép phan tich co dong hoc theo tidu chuén ISO 6721-7.
Céc phép do duoc thuc hién & ché dd xoan trén cac miu dac ép (40x10x1 mm3)

trong khoang -100°C va +150°C véi tdc do gia nhiét 2°C/phut va tan s 1Hz.

Tinh bén kéo

DPuoc x4c dinh trén ciac miu dugc chuén bi tir cac tAim dic ép c6 4o day maiu
4mm. Mbdun kéo dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 527-2/1 B & Imm/phut va
23°C. Dé x4c dinh tmg suét tai giéi han chay va bién dang tai diém chay déo, tde do

50 mm/phut duge st dung.

Thir nghiém d6 bén va dép c6 khic Charpy
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Db bén va dip c6 khic Charpy (Charpy NIS) duoc do theo tiéu chudn
ISO 179 2C/DIN 53453 & 23°C va 0°C, bang cach sir dung cic mau thir dang thanh
dugce dac ap luc 80x10x4 mm da dugce chuén bi theo tiéu chuén ISO 294-1:1996

Modun udn
DPuoc xac dinh theo cach thirc ubn 3 didm theo tiéu chudn ISO 178 trén cac

mau dtc 4dp luc 80 x 10 x 4 mm da duoc chuén bi theo tiéu chuén ISO 294-1:1996.

Chi s trugt dinh méng SHI, 7510

Su mé ta dic diém cua cac khbi nong chay polyme béi cac phép do cit dong
lire 14 theo c4c tiéu chudn ISO 6721-1 va 6721-10. Céac phép do nay duge thuc hién
trén may do luu bién quay c6 kiém so4t tmg sudt Anton Paar MCR501, dugc trang
bi tAm geometry song song 25mm. Céac phép do duogc thuc hién trén cac tim dac ép
bang cach sir dung méi trudng khi nito va thiét 14p ing suit & ché do nhét dan hoi
tuyén tinh. Cac thir nghiém cit dong duoc thuc hién & 190°C 4p dung tin sb nam
trong khoang 0,01 va 600 radian/gidy thiét 1ap khe hé 14 1,3mm.

Trong thir nghiém cit dong, ddu do chiu bién dang dong nhét véi bién dang
truot thay d6i dang hinh sin hodc Gmg suét cit (twong tmg véi ché do kiém soat bién
dang va ung suét). Trong mot thur nghiém bién dang c6 kiém sodat, ddu do chiu mot
bién dang hinh sin duoc biéu thi bang cong thic:

Y(t) = vo sin(ot) (1)

Néu su bién dang dugc tdc dong & trang thai nhét dan hoi tuyén tinh, su dap

g tng sut dang sin thu dugc co thé duoc xac dinh béi cong thie:

o(t) = o, sin(wt +9) (2)
trong d6 o, va vy 1an luot 1a cac @6 lén ung suét va bién dang; o 1a tan s gbc; d la
d¢ dich pha (loss angle between applied strain and stress response); t 1a thoi gian.

Cac két qué thtt nghiém dong hoc thudng dugce biéu thi béng mot vao ham sb
Iru bién khac nhau, cu thé 1a moédun cét tich trit G°, modun cit tdn hao G*°, moédun
cit phtrc G*, d6 nhét cét phirc n*, d6 nhét cit dong 1, thanh phan 1éch pha cia do
nhét cit phirc n" va tang sb ton hao 1, ¢6 thé duge biéu thi theo cac cong thirc nhu

sau:
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i,

G'= -y—“ cosd [Pa] (3)
G"= :— sind [Pa] 4)
G* = G* +iG** [Pa] (5)
n*=n’-in" [Pas] - (6)
v =< Pas] ™)
17 = [Pass] ®)

Viéc tinh chi sb truot dinh mong, né phu thudéc vao MWD va doc 1ap voi

Mw, dugc thuc hién theo cong thic 9.
Eta* dbi véi (G* = x kPa)
SHIw = — -
"~ Eta* doi véi (G* =y kPa) 9)

Vi du, SHI 710y dugc xac dinh boi tri s6 dd nhét phuc, tinh theo Pa's, da
duoc xac dinh ddi voi gia tri G* b?mg 2,7kPa, chia cho tri s d6 nhét phuc , tinh
theo Pas, da duoc xac dinh dbi voi G* bang 210kPa.

Céc tri s6 modun tich trir (G), mddun tén hao (G"), médun phtc (G*) va 4o
nhét phire (n*) dwoc thé hién dudi dang ham sb cia tan sé (o).

Do d6, vi du, N*300radian/eisy (€1a*300radianveiay) dUQC st dung dé ky hiéu cho do
nhét phuc & tan sb 300 radian/gidy va N™( osradian/giay (€1a* 0 0sradian/giay) dUOC st dung
dé ky hiéu cho do nhét phtre & tan s 0,05 radian/gidy.

Tang goc tén hao (denta) dugc xac dinh 13 ty s gitta médun ton hao (G") va
modun tich trit (G') & mot tan s nhat dinh. Do d6, vi du tang o5 dugc st dung dé ky
hiéu cho ty sb gitta mdédun ton hao (G") va mddun tich trit (G') & 0,05 radian/gidy
va tanzg duoc str dung dé ky hiéu cho ty sb gifta m6dun tén hao (G") va médun tich
trit (G") & 300 radian/gidy.

Sb du dan hoi tan gs/tansgo dugc xac dinh 1a ty sb gifta tang goc tdn haog s va
tang goc tdn haosg.

Ngoai cac ham sb Iuu bién néu trén ciing c6 thé xac dinh cac théng sd Iuu
bién khac nhu chi s dan hdi EI(x). Chi sé dan hdi El(x) 1 tri s6 mddun tich trir (G')
duoc xac dinh d6i véi mét tri s6 moédun ton hao (G") 1a x kPa va ¢6 thé duge mo ta

boi cong thue 10.
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El(x) = &' for (G" =x kPa) [Pa] (10)

Vi duy, EI(5kPa) duoc xac dinh boi tri sb ctia modun tich trit (G"), d x4c dinh
dugc dbi véi tri s6 ciia G" béng S5kPa.

D06 nhét etary; duge do & mbt ing suét cit rat thép, khong dbi béng 747Pa va
ty 1 nghich vé6i dong trong luc ctia hon hop polyetylen, tire 14 etasy; cang cao thi thi
d6 vong cua hdn hop polyetylen cang thap.

Chi s da phén tan, PI, dugc x4c dinh theo cong thire 11.

10° :
PI= ®cop = ® for (G’=G") (11)

6 '{escor)’

trong d6 mcop 14 tan s goc chéo, durge xac dinh 1a tan s6 goc ma tai d6 modun tich
trit G' bang médun tén hao G".

Céc tri sb nay dugc x4c dinh theo phwong phép ndi suy mot diém, béi phan
mém Rheoplus. Trong truong hop ma tri sé G* khong thé xac dinh dugc bang thuc
nghiém, thi tri sé nay dugc xac dinh bang phuong phép ngoai suy, bing cach sir
| dung phuong phap nhu trude ddy. Trong ca hai truong hop (ndi suy va ngoai suy),
tuy chon trong phdn mém Rheoplus "Interpolate y-values to x-values from
parameter” va "logarithmic interpolation type" dugc 4p dung.

Cac tai liéu tham khéao:

[1] “Rheolbgical 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.

Kha ning chiu 4p duoc do theo tiéu chudn ISO 1167. Trong thir nghiém nay,
mau duoc cho tiép xuc vé6i tng suét chu vi (tiép tuyén) khong d6i bang 16MPa (ddi
véi cac copolyme PP) tuong ting 21MPa (d6i v6i cac polyme PP ddng nhat) & nhiét
d6 cao 1a 20°C trong nude-trong-nude hodc biang 4,5MPa (d6i v6i cac copolyme
PP) tuong tmg 3,5MPa (d6i v6i polyme PP ddng nhét) & nhiét d6 1a 95°C trong

nudce-trong-nude. Thoi gian tinh theo gio dén lic pha huy dugc ghi lai. Cac thtr
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nghiém nay duoc thuc hién trén cac dng duoc tao ra trén thiét bi ép dun éng thong

thuong, cac 6ng nay cé dudong kinh bang 32mm va d6 day thanh dng bang 3mm.

B. Cac vi du
1. Tao ra thanh phan copolyme propylen ngau nhién (rPP): copolyme propylen ngiu
nhién hai hinh thai (rPP-2) va copolyme propylen ngau nhién ba hinh théi (rPP-3)
Taora chét xuc tac

Déu tién, 0,1mol MgCl, x 3 EtOH duoc tao huyén phu dudi cac diéu kién tro
trong 250ml dexan trong thiét bj phan tmg & 4p suét khi quyén. Dung dich nay dugc
lam lanh Xuéng nhiét d6 1a -15°C va 300ml TiCl, lanh duogc bd sung vao trong khi
duy tri nhiét d6 & muc nay. Tiép do, nhiét do caa huyén phu dac dugce ting cham
1én 20°C. O nhiét do do, 0,02mol dietylhexylphtalat (DOP) duoc bd sung vao huyén
phil dic nay. Sau khi bd sung phtalat, nhiét d6 duoc ting 1én 135°C trong 90 phut
va huyén phu dic nay duge dé nguyén trong 60 phut. Tiép d6, 300ml khac cia
TiCl, dugc bd sung vao va nhi¢t do dugc gitt & 135°C trong 120 phut. Sau do, chét
xuc tac duge loc ra khoi chét 16ng nay va duoc rira sau 1an bang 300ml heptan &
80°C. Tiép do, thanh phén xUc tac ran duoc loc va duge 1am khd. Chét xtc tac va va
qua trinh tao ra n6 da dugc mé ta, vi du, trong cac céng bd patent EP 491 566 , EP
591 224 va EP 586 390 .

‘Tao ra copolyme propylen ngiu nhién hai hinh thai (rPP-2)
 Pétao ra (rPP-2), trietyl nhom (TEAL), dixyclopentyldimetoxysilan

(DCPDMS) lam chéit cho (Do), va chit xtc tac nhur dugc tao ra & trén duoc bd sung
vao dau, nhu dau khoang, vi du Technol 68 (d0 nh6t dong at 40°C 62-74 cSt), voi
lwong dé sao cho ty 16 mol AUTi niam trong khoang 3-4 mol/mol, va ty 1€ mol Al/Do
cling ndm trong khoang 3-4 mol/mol. Nong d6 chét xuc tac trong huyén phu dac
dau-chit xtc tac cudi nam trong khoang 10-20% trong luong.

Dé tring hop (rPP-2), chit xtic tac duoc cip cung vé6i propylen vao thiét bi
phan tng tién tring hop. Trietyl nhom duge sit dung lam chit déng xuc tac va
dixyclopentyldimetoxysilan 1am chit cho. Huyén phu dic tir giai doan tién tring

hop duoc cip thing vao thiét bi phan tmg kiéu vong. Propylen, hydro va etylen
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duoc bd sung tiép vao thiét bi phan tng kiéu vong nay. Huyén phu dic tir thiét bi
phan tmg kiéu vong nay dugc dua vio thiét bi phan tmg pha khi qua dudng cép liéu
truc tiép, tuc 1a khong cin 1am bbc hoi monome & giita cac thiét bi phan tmg nay.
Propylen, etylen va hydro dugc cép vao thiét bi phan Gmg pha khi. Cac diéu kién

tring hop va cac lidu cap duoc liét ké trong bang 1.

Bang 1: Tao ra rPP-2

rPP-2
Tién tring hop

TEAL/Ti : [mol/mol] 200
TEAL/chit cho [mol/mol] 30
Nhiét d6 [°C] 30
Ap suét [kPa] 5300
Vong phén tng

Nhiét do — [°C] 70
Ap suét [kPa] 5300
Tachra [%0] 40
Ty 16 H2/C3 [mol/kmol] 0.65
MFR, | [2/10 phit] 0.75
XCS [% trong lugng] |[5.,0
Ham lugng C2 _ [%omol] 4.4
GPR 1

Nhiét do | [°C] 80
Ap suét [kPa] 1600
Téach ra [%] 60
Ty 16 H2/C3 [mol/kmol] 2,0
MFR, cubi [2/10 phiit] 0,3
XCS cudi [% trong luong] |6,8
Ham lugng C2 cudi [%omol] 6.3
C2: etylen

Ty 18 H2/C3: ty 1& hydro/propylen
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GPR 1: thiét bi phan tmg pha khi
Vong: Thiét bi phan tng kiéu vong

Tao ra copolyme propylen ngau nhién ba hinh thai (rPP-3)

Dé tao ra copolyme propylen ngau nhién ba hinh thai (rPP-3), trietyl nhom
(TEAL), dixyclopentyldimetoxysilan (DCPDMS) lam chét cho (Do), chét xuc tac
nhu dugc tao ra & trén va vinylxyclohexan (VCH) dugc bd sung vao diu, nhu dau
khoang, vi du, Technol 68 (d6 nhét dong & 40°C nam trong khoang 62-74 cSt), v6i
luong dé sao cho ty llé mol AV/Ti nim trong khoang 3-4 mol/mol, ty 1é¢ mol Al/Do
cling ndm trong khoang 3-4 mol/mol, va ty 1é trong lwong VCH/chit xuc tac ran 1a
1:1. Hdn hop nay duoc dun néng téi nhiét do nim trong khoang tir 60 dén 65 °C va
dé phan tmg cho t6i khi ham lugng cia vinylxyclohexan chua phan tmg trong hén
hop phan tng nay dudi 1000ppm. Nong d6 chit xuc tac trong huyén phu dic dau-
chét xuc tic cudi nim trong khoang tir 10 dén 20% trong luong.

Dé trung hop, chét xtc tac gdbm VCH d3 duoc tring hop dugc cdp cliing véi
propylen vao thiét bi phan tng tién tring hop. Trietyl nhom duge sir dung 1am chét
ddng xtc tac va dixyclopentyldimetoxysilan 1am cht cho. Céc diéu kién tring hop
va cac liéu cip duoc liét ké trong bang 2. Huyén phu dic tir giai doan tién tring hop
duoc cp thing vao thiét bi phan ung kiéu vong. Propylen, hydro va etylen duoc b
sung tiép vao thiét bi phan tng kiéu vong nay. Cac diéu kién tring hop va céc liéu
cép dugc liét ké trong bang 2. Huyén phu dac tir thiét bi phan tng kiéu vong nay
dugc dua vao thiét bi phan tng pha khi qua dudng cép lidu truc tiép, tirc 1a khong
1am bbc hoi monome & gifta cac thiét bi phan Ung nay. Propylen, etylen va hydro
duoc cap vao thiét bi phan tng pha khi th nhét va dugc chuyén tiép vao thiét bi
phan Gng pha khi thi hai. Him lwong Poly-VCH cudi trong polyme cubi thu dugc
14 200ppm hodc thip hon.

Béng 2: Tao ra rPP-3

rPP-3
Tién tring hop
Liéu cap TEAL [g/t(C3)] 740
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Liéu cap chat cho [g/t(PP)] 13
Nhiét do [°C] 33
Ap suat [kPa] 5300
Vong phan tng

Nhiét do [°C] 72
Ap suét [kPa] 5000
Tachra [%] 39
Ty 16 H2/C3 [mol/kmol] 0,5
MFR, [2/10 phit] 0,8
XCS [% trong luong] |4.5
Ham luong C2 [%omol] 4,1
GPR 1

Nhiét do [°C] 80
Ap suét [kPa] 2900
Tach ra [%] 51
Ty 16 H2/C3 [mol/kmol] 1,9
Ham luong C2 [Yomol] 6,0
GPR 2

Nhiét do [°C] 80
Ap suat [kPa] 2400
Tachra [%] 10
Ty 18 H2/C3 [mol/kmol] 0,50
MFR, cubdi [£/10 phut] 0,317
XCS cudi [% trong luong] |9,9
Ham lugng C2 cudi [%mol] 6,7

C2: etylen
Ty 1€ H2/C3: ty I¢ hydro/propylen

GPR %: thiét bi phan ung pha khi thir nht/thtr hai
Vong: thiét bi phan tg kiéu vong
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2. Thanh phan polyetylen (PE): Polyetylen ty trong thip (LDPE)

LDPE 14 polyetylen ty trong thip thuong pham FT5230 ciia hang Borealis ¢6
ty trong 1a 923 kg/m’, téc do dong néng chay MFR, (190°C) 1a 0,75 g/10 phut va
diém nong chay 1a 112°C.

3. Tao ra hdn hop polypropylen (C)

Céac copolyme propylen ngau nhién (rPP-2) va (rPP-3) dugc tron néng chay
cling v&i polyetylen ty trong thip (LDPE) vé6i cac ham lugng nhu duge chi ra trong
cac bang 3 va 4. Hat polyme ctia cac hdn hop theo sang ché va cac hdn hop so sanh
da dugc tao ra thanh cac miu thir nghiém dé dung cho cho cac thir nghiém co hoc
va nhiét nhu duogc liét ké & dudi hoic duoc ép dun thanh éng dng dé thir nghiémhj
kha ning dé gia cong ciia cic hdn hop nay. |

Céc tinh chét cia cac hdn hop theo so sanh va hdn hop theo sang ché duogc

tom tt trong cac bang 3 va 4.

Bang 3
Thanh phén va c4c tinh chét cia vi du so sanh CE1 va céc vi du theo sang ché IE1
va IE2

| CEl |IE1 |IE2
rPP-2 [% trong | 100 98 95
| luong]
LDPE [% trong | 0 2 5
luong] |
MFR, [/10 phit] 0,30 [030 0,32
Tm [°C] 142,0 |142,1 |142,1
AHm [J/g] 75 76 77
Tc [°C] 103,3 |103,1 |103,0
AHc [1/g] 80 79 83
C2 [%mol] 6,3 9,6 13,3
XCS [% trong 6.8 7,0 6,6
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luong]

Mw [kg/mol] 477 477 472
MWD [-] 9,8 10,1 |10,2
Eta (0,05 radian/giy) [Pa*s] 68800 | 67900
Eta (300 radian/gidy) [Pa*s] 667 | 651
SHI (2,7/210) [-] 131,3 | 146,0
Mobdun kéo [MPa] 810 | 780
Ung suat kéo tai gi6i han chay [MPa] 25,0 |24,3
Bién dang kéo tai diém chay déo | [%] 12,8 | 13,1
Ung suét kéo khi dirt . | [MPa] 28,7 [27.9
Bién dang danh nghia khi dut [%] 460 | 450
Mbdun udn [MPa] 900 | 880
Do bén va dép co khac Charpy [kJ/mz] 38,3 42,6
23 °C |
Do bén va dap c6 khic Charpy 0°C | [kJ/m’] 2,48 3,05
HPT (4,5MPa/95°C) [gio] 551 | 1071

®)" | ®B)”

1) pha huy gion

Béang 4
Thanh phan va cac tinh chét cia vi du so sanh CE2 va cac vi du theo séng ché 1E3
va [E4

CE2 [E3 IE4
rPP-3 [% trong 100 98 95
lugng]
LDPE [% trong 0 2 5
luong]
MFR, [g/10 phut] 0,32 0,33 0,35
Tm [°C] 147.8 | 147,9 | 147.9
AHm [I/g] 75 74 75
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Tc [°C] 117,8 |117,7 [ 1177
AHc [I/g] 80 79 81
C2 [%mol] 7,0 10,0 |14,0
XCS [%o trong | 9,9 10,1 11,4
lugng]
Mw [kg/mol] 469 475 | 472
MWD [-] 10,1 10,6 |10,9
Eta (0,05 radian/gidy) [Pa*s] 61000 | 62300 | 61700
Eta (300 radian/giay) [Pa*s] 661 658 641
SHI (2,7/210) [-1 1176 [122,0 |134,0
Modun kéo [MPa] 820|840 | 820
Ung suat kéo tai gi6i han chay [MPa] 251 |254 |24,9
Bién dang kéo tai diém chay déo [%] 12,7 12,8 13,6
Ung suét kéo khi dut [MPa] 262 289 |27.4
Bién dang danh nghia khi dirt [%] 440 460 420
Mbdun ubn [MPa] 920 900 | 870
D6 bén va dép co khac Charpy [kJ/mz] 60,0 62,9 66,3
23 °C

Nhu c6 thé thiy duoc tir cac bang 3 va 4, cac hdn hop theo sang ché chira cac
luong nhé polyetylen LDPE dugc dédc trung bdi cac dic tinh chiu va dip duoc cai
thién ddng thoi mdédun ubn van duoc duy tri & mirc cao. Tinh ning HPT cla céc
6ng 1am bang copolyme propylen ngiu nhién hai hinh thai (rPP-2) Ia t6t va khong

bi anh hudéng dang ké boi su c6 mit cia chit 1am ting sirc bén va dap polyetylen.
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Yéu cau bio ho

1. Hn hop polypropylen (C) bao gdm:

i) 90,0 dén 99,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién (rPP) gdm
propylen va it nhdt mot comonome 13 etylen va/hodc o-olefin c6 4 t&i 8 nguyén tr
cacbon, copolyme propylen ngau nhién (rPP) nay c6 tbc do6 dong néng chay MFR,
xac dinh duge theo tiéu chuin ISO 1133 & 230°C va tai trong 1a 2,16kg nam trong
khoéng tir 0,05 dén 1,0 g/10 phit, va

ii) 1,0 dén 10,0% trong lwong 1a polyetylen (PE) ma 12 polyme etylen dong nhat

loai polyetylen ty trong thip (LDPE) c6 ty trong bang hoic thap hon 94Okg/m3 ,

tinh theo tdng trong lugng ctia hdn hop polypropylen (C).

2.Hbn hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 hdn hop nay c6 toc do dong
néng chay MFR, xé4c dinh dugc theo tiéu chudn ISO 1133 & 230°C va tai trong 1a
2,16kg nam trong khoang tir 0,05 dén 1,0 g/10 phut.

3. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 hdn hop nay cé dd bén chiu va
dap Charpy & 23°C it nhat 1a 15,0 kJ/m’, dwoc xac dinh theo tidu chuan ISO
179/1eA:2000.

4. Hon hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 hdn hop nay c6 ham luong tan
trong xylen lanh (XCS) ndm trong khoang tir 1,0 dén 15,0% trong lugng, duge xac
dinh theo tiéu chuin ISO 16152. |

5. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 ty s6 MFR(C)/MFR(rPP) nim
trong khoéang tir 0,8 dén 1,3, trong d6 MFR(C) 1a téc do dong néng chay MFR,
dugc x4c dinh theo tiéu chudn ISO 1133 & 230°C va tai trong 1 2,16kg cia hdn hop
polypropylen (C) va MFR(rPP) 1a tbc do dong néng chay MFR, dugc xic dinh theo
tiéu chudn ISO 1133 & 230°C va tai trong 13 2,16kg ctia copolyme propylen ngiu
nhién (rPP).
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6. Hon hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 copolyme propylen ngau nhién
(rPP) cé:

i) ham Iuong comonome nam trong khoang tir 1,0 d&n 15,0%mol va/hodic

ii) ham Iuong tan trong xylen lanh (XCS) nam trong khoang tir 1,0 dén 15,0% trong
luong, duge x4c dinh theo tiéu chuan ISO 16152.

7. Hon hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 copolyme propylen ngau nhién
co:
i) diém néng chay nho hon 155°C va/hodc

ii) mot pha.

8. Hon hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 copolyme propylen ngu nhién
(tPP) c6 it nhat hai hinh thai.

9. Hon hop polypropylen (C) theo diém 8, trong d6 copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) 13 copolyme propylen ngiu nhién hai hinh thai (tPP-2) gdm: |
i) 35,0 t6i 55,0% trong luong 1a copolyme propylen ngau nhién thtr nhit (tPP-2a),
va

ii) 45,0 t6i 65,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién thir hai (rPP-2b)
khac véi copolyme propylen ngiu nhién thir nhat (tPP-2a).

10. Hn hop polypropylen (C) theo diém 9, trong d6 copolyme propylen ngau nhién
thi nhat (rPP-2a) c¢6 tbc d6 dong néng chay MFR, x4c dinh duogc theo tiéu chuin
ISO 1133 & 230°C va tai trong 1a 2,16kg nam trong khoang tir 0,4 dén 3,0 g/10
phut.

11. Hon hop polypropylen (C) theo diém 9, trong d6 copolyme ngdu nhién hai hinh
thai (rPP-2) c6 tdc do dong néng chay tong cong MFR, xac dinh duogc theo tiéu
chuin ISO 1133 & 230°C va tai trong 1a 2,16kg nam trong khoéng tir 0,01 dén 5,0
g/10 phut.
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12. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 9, trong do:

i) copolyme propylen ngau nhién thtr nhit (rPP-2a) c6 ham hrgng comonome nam
trong khoang tir 1,0 dén 5,0%mol, va

ii) copolyme ngiu nhién hai hinh thai (rPP-2) c6 tbng ham luong comonome nim
trong khoang tir 3,0 d&n 10,0%mol,

va trong d6 copolyme propylen ngau nhién thtr nhat (rPP-2a) va copolyme propylen
ngiu nhién thtt hai (rPP-2b) 1a c4c copolyme cua propylen va etylen va/hodc a-

olefin c6 4 t6i 8 nguyén tir cacbon.

13. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 8, trong d6 copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) 1a copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) gbm:

1) 30,0 t&i 50,0% trong luong 14 copolyme propylen ngau nhién thir nhit (rPP-3a),
ii) 42,0 t6i 60,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién thtr hai (rPP-3b)
khac v6i copolyme propylen ngau nhién thir nhét (rPP-3a), va

iii) 1,0 t6i 15,0% trong luong 1a copolyme propylen ngiu nhién tha ba (rPP-3c)
khac véi copolyme propylen ngdu nhién thir nhat (rPP-3a) va copolyme propylen
ngau nhién thtr hai (rPP-3b).

14. Hon hop polypropylen (C) theo diém 13, trong d6 copolyme propylen ngiu
nhién thir nhit (rPP-3a) c6 téc d6 dong nong chay MFR, xac dinh duoc theo tiéu
chudn ISO 1133 & 230°C va tai trong 13 2,16kg ndm trong khoang tir 0,4 dén 5,0
g/10 phat.

15. Hon hop polypropylen (C) theo diém 13, trong d6 téc d6 dong néng chay tong
cong MFR, xac dinh duoc theo tiéu chuan ISO 1133 & 230°C ciia copolyme
propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) tét hon 13 nim trong khoang tir 0,1 dén
3,0 g/10 pht.

16. Hn hop polypropylen (C) theo diém 13, trong d6:

i) copolyme propylen ngdu nhién thr nhat (rPP-3a) ¢6 ham lugng comonome nam

trong khoang tir 1,0 dén 4,9%mol, va
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ii) copolyme propylen ngiu nhién ba hinh thai (rPP-3) c¢6 téng ham luong
comonome nam trong khoang tir 4,0 dén 12,0%mol,

trong d6 copolyme propylen ngiu nhién (rPP-3a), copolyme propylen ngiu nhién
(rPP-3b) va copolyme propylen ngau nhién (rPP-3c) 14 cac copolyme ctia propylen

va etylen va/hoidc a-olefin c6 4 t6i 8 nguyén tir cacbon.

17. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 copolyme propylen ngiu nhién
(rPP) 1a copolyme cuia propylen va etylen.

18. Hon hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 polyetylen (PE) c6 tbc 46 dong
néng chady MFR, xé4c dinh dugc theo tiéu chuén ISO 1133 & 190°C va tai trong la
2,16kg nam trong khoang tir 0,1 dén 6,0 g/10 phut.

19. Hdn hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 hén hop polypropylen (C)
ngoai copolyme propylen ngiu nhién (rPP) va polyetylen (PE) khong chira vt liéu
polyme khac bat ky véi luong cao hon 1,5% trong luong, tinh theo téng trong luong
ctia hon hop polypropylen (C).

20. Hén hop polypropylen (C) theo diém 1, trong d6 toan bd copolyme propylen
ngau nhién (rPP) va polyetylen (PE) chiém it nhit 80% trong lugng, tinh theo tong

trong Iuong ctia hdn hop polypropylen (C).

21. Vat phidm bao gébm hdn hop polypropylen (C) theo diém bat ky trong s6 céc
diém tir 1 t6i 20.

22. Vat pham theo diém 21, trong d6 vat pham nay 14 6ng.

23. V4t pham theo diém 22, trong d6 éng dugc 1am bang hdn hop polypropylen (C).
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