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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap nap chat luu, 106 phan ing polyme hoa pha khi tang

s0i va quy trinh diéu che polyolefin. Chat luu dugc nap vao tang polyme ctia 16 phan ung

polyme hoa pha khi tang soi bang cach dua né vao tang polyme théng qua bo phan phdi
nho vao vung tang soi cta 10 phan tmg va két thic bang dau xa dugc dit ¢ vi tri sao cho
thoa man biéu thirc sau:
d/D>0,002
trong d6 d 1a khoang cach tir dau x4 ctia bd phan phdi dén thanh cua 10 phan tGng, va D
1a duong kinh cua 16 phan tng trong ving tang soi.
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Linh vue ky thuat duge dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh polyme héa pha khi olefin. Cu thé hon, sang ché
dé cap dén phuong phap nap chét Iwu vao 10 phan tmg polyme hoa pha khi tang soi.
Sang ché con d& cap dén quy trinh polyme hoéa olefin duoc tién hanh véi sy c6 mit cla
ché pham khir tinh dién duoc nap vao 10 phan (mg polyme hoa theo phuong-phép theo
sang ché.
Tinh trang ky thuat ciia séng ché

Bit ctr khi ndo luu luong chét luu 6 kidm soat cAn dugc nap vao tAng polyme
ctia 10 phan ung polyme hoa pha khi tAng so6i thi c6 mong muén ring chit luu d6 tiép
xuc véi cac hat polyme cang déu cang t6t.

Vi du vé céc chit luu cAn duoc nap vao 16 phén ung polyme héa pha khi tang soi

1a cAc chét luu co tac dung chéng ban va/hodc khir tinh dign.

Tinh n dinh ctia céc 16 phan tmg polyme héa pha khi ting s6i c6 thé bi anh
huong xau boi nhiéu yéu t6. Trong sb do, su c6 mit ctia cac dién tich tinh, diém noéng,
va d6 chay polyme thap. Tét ca cac yéu t6 d6 c6 thé lam nguy hai dén hoat dong cua 10
phan Gng nhu bi ban, mang bam va cudi cing 13 lam tc nghén (cac) van x4, dan dén
dirng hoat dong. Diéu nay ding véi tht ca céc loai 10 phan tmg polyme héa pha khi, & ca

dang héa long, hoa 1ong nhanh va khong hoa long (tic la, cac tang d4 nap di dong).

Céc chét khir tinh dién duge st dung trong céc quy trinh polyme héa olefin dé
tranh tinh trang nap tinh dién nhdm giam mang bdm cho thanh va su tao thanh cac két
tu polyme trong 10 phan mg polyme hoa hoac trong thiét bi ha ngudn nhu cac bé loai
khi va thu hdi. Trong béi canh polyme hoa olefin, chat kht tinh dién con dwoc goi la
chét chéng bén, chét hd trg qué trinh polyme hda, chét kim him hoat dong, chat kim
ham hiéu suit hodc chit didu chinh dong hoc. Céc chét khit tinh dién bao ¢dm céc hop
chét tac dong khtr tinh dién ma c6 cac nhom chirc phan cyc nhu nhém axit hodc este,
nhém amin hodc amit hodc cac nhom hydroxyl hodc ete. Vi du cua cac hop chét tac

dong khtr tinh dién la copolyme polysulfon, polyamin polyme, ruou da chuce, hydroxy
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este cua ruou da chie, mubi cua axit alkylarylsulfonic, polysiloxan, alkoxy amin,
polyglycol ete, v.v..

Mot truong hop khac cAn sy phan phéi tét trong 10 phan tmg pha khi d6 1a batky
khi nao chét ddng xuc tac 16ng phai dwoc nap vao va su phan tan t6t s& dam bao d6 dong
nhét cua san pham yéu cau.

Do d6, c6 mong mubn 1a d@ xuét phuong phap nap chét luu vao tang pblyme cua
10 phan (g polyme héa pha khi tang sdi theo cach sao cho chit luu d6 tiép xic voi cac
hat polyme cang ddu cang t6t.

Ban chit ki thuit clia sang ché

Sang ché dé xuét phuwong phap nap chét luu vao ting polyme cta 16 phan tng
polyme hoa pha khi tang soi bang cach dua chét luu véi luu Iugng lién tuc va cd kiém
soat vao tang polyme thong qua bd phén phbi nhé vao ving tang s6i ctia 10 phan Ung va
két thic bing dAu x4 duoc dit vao vi tri sao cho théa mén biéu thirc sau:

d/D > 0,002
trong do:
o d 12 khoang cach tir dAu xa ctia bd phan phéi dén thanh cta 10 phan ing, va
e D la dudng kinh cua 10 phan ng trong ving tAng soi.

Sang ché con dé xuét 10 phan tmg polyme hod pha khi tAng s6i bao gdm bd phan
phdi nho vao ving tang soi cua 10 phan ing va két thuc bang dau xa duoc dit vao vi tri

sao cho thoa man biéu thirc sau:
d/D > 0,002
trong do
o d1a khoang céch tir du xa cta bd phan phdi dén thanh cta 16 phan ting, va
o D la duong kinh cua 16 phan {ng trong ving tAng sOi.

Sang ché con dé xuét quy trinh diéu ché polyolefin, quy trinh nay bao gdm buéc
nap chit luu vao tAng polyme ctia 10 phan tmg polyme hoa pha khi tang soi bang cach
dua chét luu voi luu lugng lién tuc va co kidm soat vao ting polyme thong qua bo phén

phdi nho vao vung tang s6i cua 10 phan ting va két thic bang dau xa dugc dt vao vi tri
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sao cho théa man biéu thirc sau:

d/D > 0,002

trong do:
o d 1 khodng céch tir du x4 ctia bo phan phdi dén thanh ciia 16 phan ng, va
e D la dudng kinh cua 10 phan {mg trong ving tAng soi.

M0 ta vin tit cdc hinh v&

Hinh 1 mé ta so dd su sip dit minh hoa cua 16 phan tmg polyme héa pha khi tang
s6i dé tién hanh quy trinh didu ché polyolefin theo sang ché, tuy nhién khong gi¢i han
sang ché & cac phuong 4n dugc minh hoa trong de.

Hinh 2 thé hién bé mit 16 phan Umg bén trong sau qua trinh polyme hoa cua Vi
du 1.

Hinh 3 thé hién bé mit 16 phan tmg bén trong sau qua trinh polyme hoa cua Vi
du so sanh 2.

M5 ta chi tiét sang ché

Lo phéan tng polyme hoa tang s6i 1a céc 10 phan tmg trong d6 qua trinh polyme
hoéa dién ra & tAng c6 cc hat polyme, tAng nay duoc duy tri ¢ trang thai so1 bang cich
nap khi & dau dudi cia 16 phan tng, nhu bén dud6i lu6i phan phdi khi c6 chirc nang phan
phéi ludng khi, va thu lai luong khi nay & dau trén ctia no. Khi 16 phan tng sau d6 dugc
dua trd lai ddu dudi clia 1o phan ung thong qua duong bng tai ché duoc trang bi may
nén va bd trao ddi nhiét. Vi dy, khi 16 phan tmg tudn hoan 13 hdn hop céc olefin can
dugc polyme hoa, cac khi tro nhu nito, va/hodc céac alkan bac thép nhu etan, propan,
butan, pentan, hodc hexan va tiy y chét diéu chinh trong lwong phén ttr nhu hydro. Theo
mdt phuong an, nito hodc propan co thé duoc st dung lam khi tro, néu thich hop két
hop voi cac alkan bac thip hon nita. Van tdc cua khi 10 phan tmg phai di cao trudc hét
d2 hoa 16ng tang hon hop chira cac polyme dugc chia nhé c6 trong dng déng vai trd lam
vung polyme hoa, va thit hai 1a 8 loai bo nhiét ctia qué trinh polyme héa mét cach hiéu
qua. Qua trinh polyme héa cling c6 thé dugc tién hanh & ché d ngung tu hodc siéu
ngung tu, trong d6 mot phan khi phan ting tudn hoan duoc 1am mat dén mirc thap hon
diém suong va quay trd lai 10 phan ung dudi dang pha long va pha khi riéng biét hoac

cung nhau dudi dang hdn hop hai pha nhim tan dung thém entanpy cua qua trinh hoéa
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lam mat khi phan ung.

Theo mot sb phuong én, cdc phuong trinh sau day duoc thoa man theo mot cach
khac: d/D > 0,005; d/D > 0,010; d/D > 0,015; d/D > 0,020; trong d6 d 1a khoang cach tu
dAu x4 ctia bd phan phdi dén thanh cta 1o phan tng, va D 1 duong kinh ctia 10 phan ing
trong vung tAng soi.

Theo mot s& phuong an, t6n thit ap suatdugc tao ra thong qua cac 16 thich hop
trong bd phan phdi sao cho dat dugc s6 Reynolds (Re) nam trong khoang tir 10000 dén
700000, hodc tir 20000 dén 500000, hogc tir 30000 dén 300000.

Theo mot sb phuong an, chét luu 1a hop chét hodc ché phim khir tinh dién. Theo
cac phuong 4n khac, chit Tuu 1a chét xtic tc hodc thanh phan chét xtc tac, nhu chat
déng xuc tac.

Theo mét phuong 4n, chét luu la ché pham khir tinh dién bao gdm (dbi véi tong
trong luong cua ché pham khir tinh dién):

(a) tir 0,5% dén 50% trong luong cua hop chit c6 cong thirc R-OH trong d6 R 1a
hydro hodc nhom alkyl bdo hoa mach thing hodc mach nhanh c6 1 dén 15 nguyén
tir cacbon; va

(b) tir 50% dén 99,5% trong luong ctia hop chét hitu co oligome hodc polyme c6 mot
hodic nhiéu nhém hydroxyl diu cudi va do nhot ¢ nhiét do 40°C it nhét 1a 20
mm?/gidy (DIN 51562).

Theo mot phuong 4n, hop cht (a) c6 cong thie R-OH 1a nudc. Theo cac phuong
an khac, hop chét (a) c6 cong thuc R-OH la ruou dugc chon tir metanol, etanol, 1-
propanol, 1-butanol, 1-pentanol, 1-hexanol, 1-heptanol, 1-octanol, 1-nonanol, 1-
decanoL undecan-1-ol, dodecan-1-ol, tridecan-1-ol, 1-tetradecanol, pentadecan-1-ol,
isobutanol, rugu isoamyl, 2-metyl-1-propanol, ruou phenetyl, tryptophol, isopropanol,
2-butanol, 2-pentanol, 2-hexanol, 2-heptanol, xyclohexanol, ruou tert-butyl, rugu tert-
amyl, 2-metyl-2-pentanol, 2-metylhexan-2-ol, 2-metylheptan-2-ol, 3-metyl-3-pentanol
va 3-metyloctan-3-ol.

Theo mdt s6 phuong an, hop chit hitu co oligome hodc polyme (b) c6 d0 nhét &
nhiét d6 40°C (DIN 51562) ndm trong khoang tir 30 dén 2.000 mm?/gidy, hodc ndm
trong khoang tur 50 dén 1.500 mm?*gidy, hodc ndm trong khoang tir 100 dén 1.000
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mm?/gidy, hodc nam trong khoang tir 150 dén 500 mm?/gidy, hodc ndm trong khoang tir
200 dén 400 mm?*/gidy, hodc ndm trong khoang tir 250 dén 300 mm?/gidy, hodc nam
trong khoang tlr 260 dén 285 mm¥gidy. Do nhot duge uu tién & nhiét d6 40°C (DIN
51562) ctia hop chét hitu co oligome hodc polyme (b) namtrong khoang tir 260 dén 285
mm?/gidy.

Theo mot s6 phwong &n, hop chit hitu co oligome hogc polyme (b) dugc chon tur
ruou, polyete, rugu da chuc, hydroxy este ctia rugu da chire, polyglycol ete, polyglycol
este va cac dAn xuét ctia chung.

Theo mdt s& phwong an, hop chit hitu co oligome hodc polyme (b) 1a polyete, va
cu thé hon 1a polyme c6 ngudn gbe tir alkylen oxit trung binh c6 10 dén 200 don vi ldp
—(CH-CHR-O)—, trong d6 R 1a hydro ho#ic nhom alkyl ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon.

Theo mdt s6 phuong an, t4t ca cac nhém diu cudi clia polyme c6 ngudn gbe tir
alkylen oxit 1a cic nhom —OH.

Theo mot sé phuong an, polyme c6 ngudn gbc tir alkylen oxit la copolyme ngau
nhién cta etylen oxit va clia céc alkylen oxit khac, va cac don vi lap —(CHz-CH2-O)n—
¢6 ngudn gdc tir etylen oxit dén cac don vi lap —(CH2-CHR'-O)m—c6 ngudn gbe tir cac
alkylen oxit khéc, trong d6 R' 1a nhém alkyl co 1 dén 6 nguyén tr cacbon, c6 mit theo
tylén:m ndm trong khoang tir 6 : 1 dén 1 : 1, hodc nim trong khoang tir 5 : 1 dén 1,5

- 1, hogc hon nita nim trong khoang tir 4 : 1 dén2:1.

Theo mdt s& phwong an, polyme c6 ngudn gde tir alkylen oxit 1a polyme mach
théng c6 cong thire chung 1a (1)

HO—(CH,-CH>-0)a—(CH2-CHR'-O)m-H  (I)

trong d6 R' 1a nhom alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, hodic nhém alkyl c6 1 dén 3
nguyén ttr cacbon, hodc nhom metyl; n nam trong khoang tir 10 dén 180, hodc tir 20 dén
100, hodc tir 30 dén 50; m nim trong khoang tir 2 dén 120, hogc tir 10 dén 80, hoic tur
10 dén 40; n va m biéu thi s6 don vi ldp trung binh.

Theo mdt s& phuong 4n, polyme c6 ngudn gc tir alkylen oxit la coppolyme ngau
nhién cuta etylen oxit va propylen oxit.

Theo mdt s6 phuong an, copolyme etylen oxit/propylen oxit la copolyme etylen

oxit/propylen oxit mach thing c6 cong thirc chung (1I)
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HO—(CHy-CHs-0)i—(CHz-CH(CH3)-O)n-H  (ID

trong d6 n ndm trong khoang tir 10 dén 180, hoic tir 20 dén 100, hodc tir 30 dén 50 va
m nim trong khoang tlr 2 dén 120, hodc tir 10 dén 80, hoic tir 10 dén 40.

Céc polyme c6 ngudn gbe tir alkylen oxit dé st dung trong quy trinh theo sang
ché co thé dugc diéu ché bang cach cho etylen oxit va cac alkylen oxit khac, nhu
propylen oxit, phan ng voi cac ruou polyhydric nhu diol, vi du etylen glycol, triol, vi

du glyxerin, hodc polyol, vi du pentaerythritol. Phan g véi cac diol din dén cac

polyme mach thang.

Theo mdt s6 phuong &n, hop chét hitu co oligome hogc polyme (b) tan duoc trong
nuéc. Trong ngit canh cua bin md ta nay, “hoa tan trong nudc” cd nghia la tan duoc

trong nudc & nhiét do trong phong, tirc 1a & nhiét do khoang 23°C.

Theo c4c phuong 4n cta sang ché, luong ché phdm khir tinh dién dugc dua vao
16 phan tmg polyme hoa ndm trong khoangtir 1 dén 5.000ppm theo trong luong, hodc
ndm trong khoang tir 10 dén 3.000ppm theo trong luong, hodc nam trong khoang tir 50

dén 1.000ppm theo trong lugng dbi v6i trong lugng cua polyolefin da diéu ché.

Theo cdc phuong 4n cua sang ché, luong thanh phan (a) dugc dua vao 1o phan
g polyme hoa nam trong khoangttr 1 dén 70ppm theo trong lugng, hodc nim trong
khoang tu 1 dén 50ppm theo trong lwong, hodc nim trong khoang tir 2 dén 40ppm theo
trong lugng, hodc tir 2 dén 30ppm theo trong luong, hodc tir 3 dén 30ppm theo trong
luong, hodc tir 3 dén 20ppm theo trong luong d6i voi trong lwong ctia polyolefin da didu
ché. |

Theo c4c phuong 4n cua sang ché, luong thanh phén (a) trong ché pham khtr tinh
dién duge dua vao 16 phan timg polyme héa la nim trong khoang tir 0,5% dén 50% trong
luong, hodc ndm trong khoang tlr 3% dén 30% trong luong, hodc ndm trong khoang tir
5% dén 15% trong luong d6i véi téng trong luong clia ché ph'flm khtr tinh dién.

Theo cdc phuong an clia sang ché, lugng thanh phén (b) trong ché pham khir tinh
dién duoc dua vao 1o phan ting polyme héa ndm trong khoang tir 50% dén 99,5% trong
lugng, hodc ndm trong khoang tir 70% dén 97% trong lugng, hodc ndm trong khoang tir

85% dén 95% trong lugng db6i voi tong trong lugng clia ché phém khtr tinh dién.

Theo mdt phuong phap hoat dong, ché pham khu tinh dién theo sang ché c6 thé
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dwoc cung cip cho quy trinh polyme héa nhu hdn hop da didu ché trude. Theo phuong
phép hoat dong khic, cac thanh phan (a) va (b) cua ché pham khi tinh dién c6 thé duge
cung cap riéng biét cho quy trinh polyme hoa.

Theo mdt phuong phép hoat dong, ché pham khur tinh dién hodc cac thanh phan
riéng 1& ctia n6 ¢ thé dugc nap vao 10 phan img polyme hoa trong dong hydrocarbon
bdo hoa hoic khong béo hoa ¢ 2 dén 6 nguyén tir cacbon, ma theo mdt phuong 4n, co
thé 14 monome nhu propylen, va theo mot phuong 4n khac, c6 thé 13 alkan,nhu propan.
Monome va alkan nay co thé & thé 1ong hodc khi.

Theo médt phuong an, ché pham khu tinh dién hodc cac thanh phin va
hydrocarbon dugc dong nht hoa & khoang cach ngén tir b phan phdi bang céc h¢ thong
tron/dong nhat/phan tan thong thudng, nhu may tron tinh hoic may phun/may khi dung,
{8 tao ra nhil trong hodc mang mo céc giot nho cua pha phan tan tinh dién vao pha lién
tuc hydrocarbon.

Theo mdt phuong 4n khac, ché phdm khu tinh dién hodc cac thanh phan va
hydrocarbon dugc ddng nhit héa & bén trong by phén phdi, tai d6 bd phén phdi déng
vai trd nhu mot hé thong tron/ddng nhat/phan tén, nhw méy tron tinh hodc may phun/may
khi dung, dé tao ra nhii tuong hodc mang mo giot nhé cua pha phén tén tinh dién vao
pha lién tuc hydrocarbon.

Theo phwong 4n trong d6 céc thanh phéan ctia ché phdm khtr tinh dién dugc nap
riéng biét vao tang polyme, mot thanh phén dugc nap théng qua bd phan phdi theo séng

ché, trong khi thanh phﬁn con lai co thé duoc nap:

e phia dau dong hodc vao be xic tac trudc bang chat xtc tac, tic la bé chira trong

d6 cac thanh phin chét xtc tac duge cho tiép xtic voi nhau;
o phia diu dong hodc vao 1o phan tmg polyme héa trudc;
e tai phia ddu dong diém khac bat ky cua 10 phan mg polyme hoa;
e duoc phan phdi thichhop trong dong tai tuAn hoan bét ky cua 10 phan tmg.

Sang ché dé xudt quy trinh polyme hoéa olefin, nhu 1-olefin, tic 1a cac
hydrocarbon ¢6 cac lién két doi déu cubi, ma khong bi gioi han. Cac 1-olefin thong
thuong la cacl-alken mach thing hodc mach nhanh c6 2 dén 12 nguyén tir cacbon, cu

thé 1a cac 1-alken mach thing c6 2 dén 10 nguyén t cacbon nhu etylen, propylen,
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1-buten, 1-penten, 1-hexen, 1-hepten, 1-octen, 1-dexen hoic céac 1-alken mach nhanh c6
2 dén 10 nguyén tir cacbon nhu 4- metyl-1-penten, céc dien lién hop va khong lién hop
nhu 1,3-butadien, 1,4-hexadien hodc 1,7- octadien hodc cdc hop chit thom vinyl nhu
styren hodc styren dugc thé. Ngoai ra con c6 thé polyme hoa céc hdn hop gdm nhiéu
1-olefin. Céc olefin c6 thé duge polyme hoa bang quy trinh theo sdng ché bao gdm cac
olefin trong do lién két doi 1a mot phan ctia cAu tric vong ¢ thé c6 mot hodc nhiéu hé
vong. Cac vi du bao gdm xyclopenten, norbornen, tetraxyclododexen hodc
metylnorbornen hodc céc dien nhu 5-etyliden-2-norbornen, norbornadien hodc etyl

norbornadien. Ngoai ra con c6 thé polyme hoa cac hdn hop gdm hai hodc nhieu olefin.

Theo mdt phuong 4n, quy trinh c6 thé duoc su dung dé homopolyme héa hodc
copolyme hoa etylen hodc d& homopolyme hoa hodc copolyme hda propylen. Theo mét
phuong én, cdc comonome st dung trong qué trinh polyme héa etylen la cac 1-alken c6
3 dén 8 nguyén tt cacbon nhu 1-buten, 1-penten, 1-hexen va/hodc 1-octen véi luong 1én
dén 20% trong luong, hodc tir 0,01% trong luong dén 15% trong luong, hodc tir 0,05%
trong luong dén 12% trong lugng. Theo phuong 4n khac, cac comonome st dung trong
qua trinh polyme hoa propylen la etylen va/hoic 1 buten va/hodc 1-hexen voi lugng lén

dén 40% trong luong, hodc tlr 0,5% trong lugng dén 35% trong luong.

Quy trinh theo séng ché cho phép didu ché loai polyme olefin thong thuong bt
ky. Theo mdt phuong én, cac polyme olefin dd didu ché c6 thé 1a cac polyme olefin c6
trong luong phén tir rong va, cu thé 1a c4c polyme olefin da phuong thic, theo d6 thuat
ngft da phuong thirc dung dé chi phuong thirc phan phdi trong luong phan tir. Nhu duoc
st dung trong linh vuc k¥ thuat ndy, va cling duoc str dung trong ban mo ta nay, da
phuong thirc s&€ bao gdm hai phuong thirc. Cac polyme nay cé thé thu duoc tir viéc
polyme héa céc olefin trong mot tAng clia hai hay nhiéu 16 phan ang polyme hoéa hodc
trong céc vung khac nhau cta 16 phan Gmg da vung trong cac diéu kién phan ung khac
nhau. Vi vdy, “phuong thirc” cho thdy c6 bao nhiéu diéu kién polyme héa khac nhau
duoc stt dung dé diéu ché polyolefin, mot cach doc 1ap, cho d phuong thite phén phdi
trong luong phan tr nay c6 dugc cong nhén la didm cao nhit duoc tach biét trong dudng
cong séc ky thAm thiu gel (GPC - gel permeation chromatography) hay khong. Ngoai
phan phéi trong luong phén tir, polyme olefin con c6 thé c6 phan phdi comonome. Theo
mdt phwong 4n, ham lugng comonome trung binh ctia c4c mach polyme cé trong luong

phén tr cao hon s& cao hon ham luong comonome trung binh cta cac mach polyme ¢6
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trong lugng phan tu thip hon. Tuy nhién, cling ¢6 thé sir dung cac diéu kién phéan tng
gidng hét nhau hodc rét gidng nhau trong tAt ca 10 phan ing polyme hoa clia tAng phan
g va vi vay didu ché cac polyme olefin c6 trong luong phan tir hep hodc don phuong
thire.

Qué trinh polyme héa olefin c6 thé duoc tién hanh sir dung cac chit xtc tac
polyme héa olefin thong thuong. Didu d6 c6 nghia qué trinh polyme hoa c6 thé dugc
tién hanh st dung cac chit xtic tac Ziegler-Natta trén co s& titan, cac chét xuc tac Phillips
trén co sO crom oxit, hodc cac chét xuc tac mot vi tri (single-site catalyst). Déi véi cac
muc dich cla sang ché, cac chét xtc tac mot vi tri 12 céac chét xuc tac trén co sd cac hdn
hop két hop kim loai chuyén tiép dong nhit v& mit héa hoc. Hon nita, cling co thé st
dung cac hdn hop gdm hai hay nhidu chét xtc tac ndy dé polyme hoa olefin. Cac chat
xtic tac hdn hop nay cé thé duogc goi 1a cac chét xtc tac lai tap.

Theo mdt phuong an, cac chit xuc tac cho quy trinh theo séng ché 1a cac chét xtc
tac Ziegler-Natta bao gdm:

(i) thanh phin chét xtic tac rin bao gdbm Mg, Ti, halogen va hop chét cho dién tir

thir nhét (chit cho bén trong),

(ii) hop chit nhom alkyl, va

(iii) tuy ¥, hop chat cho dién tir thr hai (chét cho bén ngoai).

Thanh phan (i) c6 thé duoc diéu ché bang céch cho tiép xtic magié halogenua,
hop chat titan ¢6 it nhit mot lién két Ti-halogen, va tiy ¥ 12 hop chit cho dién tir. Magié
halogenua c6 thé 1a MgCl, ¢ dang hoat tinh, dugc biét dén nhiéu trong tai liéu sang ché
lam chat hd tro cho cac chat xtc tac Ziegler-Natta. Cac hop chét titan c6 thé 1a TiCls
hodc TiCls. Cac Ti-haloalcoholat c6 cong thic Ti(OR)nyXy, trong do6 n la hoa tri cua
titan, y 1a mot s6 nam trong khoang tir 1 dén n-1, X 1a halogen va R la gbc hydrocarbon
¢6 1 dén 10 nguyén tt cacbon, cling c6 thé dugc st dung.

Céc vi du cua cac hgp chét cho dién tr dung d8 didu ché cac chét xtc tac loai
Ziegler 1a ruogu, glycol, este, keton, amin, amit, nitril, alkoxysilan va ete béo. Cac hop
chét cho dién t nay cé thé dugc str dung don 1¢ hodc trong hén hop véihgp chat cho
dién tr khac.

Cac thanh phan chét xtc tac rin khac ma c6 thé duoc sir dung 1 céc thanh phan
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trén co s& crom oxit dugc hd trg trén oxit chiu ltra nhu dioxit silic, va dugc kich hoat
bang xt ly nhiét. Céc chét xuc tac c6 thé thu duge tir cac thanh phan d6 bao gdm crom
(V) trioxit dugc c¢b dinh v& mit hoa hoc trén gel dioxit silic. Céc chat xuc tac nay duge
tao ra trong cac diéu kién oxy hoa bang cach nung néng céc gel dioxit silic c6 pha tap
mubi crom (III) (tién chit hodc chét tién xtic tac). Trong qua trinh xt ly nhiét nay, crom
(IIT) oxy hoa thanh crom (VI), crom (VI) duoc ¢6 dinh va nhém hydroxyl gel dioxit silic
duoc loai bé dudi dang nude.

Céc thanh phén chit xtic tic rén khéc nita ¢6 thé dugc st dung la cac chat xtc tac

mot vi tri duoc hd tro trén chit mang, nhu cac chét xtc tac metanloxen bao gém:
- it nhit mot hop chit kim loai chuyén tiép chira it nhat mot lién két m; va

- it nhit mot chét déng xtic tac duge chon tir alumoxan hodc hop chét c6 thé tao thanh
mot ion duong alkylmetanloxen.

Theo cic phuong an cla sang ché, khi chét xtic tac chira hop chét nhom alkyl
nhu trong chat xtic tac Ziegler Natta, ti 1¢ mol ctia thanh phan (a) v6i hop chit nhom
alkyl duoc dua vao 10 phan ing polyme héa nim trong khoang tir 0,05 dén 3, hoic tur
0,1 dén 2, hodc tir 0,5 dén 1.

Cac chét xtc tac tuy ¥ c6 thé duge dwa vao qud trinh tién polyme hoa trudce khi
duoc nap vao 1o phan Gng polyme héa. Theo mot phuong an, qua trinh tién polyme héa
xdy ra trong 16 phan Gmg vong lap. Qua trinh tién polyme hoa ctia hé xtic tac co thé duoc

thyc hién & nhiét do thip, nhu nhiét d6 nam trong khoang tir 0°C dén 60°C.

Theo mot s& phuong én, chét xtic tac léng hodc mot hay nhiéu thanh phan cht

xuc tac, nhu chit ddng xuc tac, duoc nap theo phuong phép cua sang ché.

Quy trinh theo séng ché c6 thé duoc tién hanh trong hai hodc nhiéu 16 phan tng
dang tAng, dan dén quy trinh polyme hoa da giai doan theo tudn tu. Lo phan ng pha khi
tang soi 6 thé duoc dat trude va/hodc theo sau boi mot hodc nhiéu 16 phan tng polyme
hoa pha long va/hodc pha khi. Vi du ctia cac 10 phan tmg pha 16ng 1a céc 1o phan ng
vong lip va céac 1o phan ung thung khudy lién tuc (CSTR - continuously stirred tank
reactor). Cac vi du vé 10 phan tng pha khi bao gdm céc 10 phan tng tang soi, 10 phan
tmg kiéu tang khudy va cac 1o phan tmg c6 hai ving polyme héa dugc ndi thong nhau

nhu duoc mb ta trong EP 0782587 va EP 1012195.
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Vi du, 10 phan tng tAng sdi o thé dugc sir dung dé didu ché thanh phin polyme
thtr nhét, ma duoc nap lién tyc vao 16 phan tmg pha khi c¢6 hai vung polyme héa dugc
néi thong nhau dé diéu ché thanh phin polyme thi hai va thir ba. Hojic 16 phan tmg ting
$6i thir nhét c6 thé dugc sit dung d2 didu ché thanh phan polyme thir nhét, ma dugc nap
lién tuc vao 16 phan ung tAng soi thr hai d2 didu ché thanh phan polyme thir hai va sau
dé vao 10 phan Umg tang so6i thu ba @2 didu ché thanh phan polyme thir ba. Theo do, co
thé thu duoc polyme olefin c6 phan phdi trong lugng phén tir da phuong thirc, cling nhu
copolyme olefin bao gdm hai hodc nhidu thanh phan c6 ham lugng comonome khac
nhau.

Vi du, cac 10 phan tng polyme hoa pha khi khac v&i cac 10 phan tng pha khi tang
$6i, c6 thé 12 10 phan tng khudy theo phuong ngang hogc theo phuong thang dimg hodc
cac 10 phan ung tudn hoan da vung.

Céc 10 phan Ung tudn hoan da ving 14 cac 10 phan ing pha khi, trong do6 hai vung
polyme hoa dugc lién két v4i nhau va polyme duoc truyén xen k& nhiéu 14n qua hai
ving nay. Vi dy, cac 10 phan ung nay dugc md ta trong WO 97/04015 Al va
WO 00/02929 A1 va c6 hai vang polyme héa dugc ndi thong nhau, bng dung, trong do
céc hat polyme dang tang 1én chay theo hudng 1én trong diéu kién hoa 16ng nhanh hodc
van chuyén nhanh va khoang luu hdi, trong do cac hat polyme dang tdng 1én chay theo
dang nén chat dusi tic dong cta luc hip din. Cac hat polyme khi roi khoi bng dung di
vio khoang luu hdi va cac hat polyme khi roi khoi khoang Iuu héi s& dugc dua trd lai
éng dimg, do dé thiét 1ap su tudn hoan polyme gilta hai ving polyme hoa va polyme
duoc truyén xen k& nhiéu 1dn qua hai ving nay. Ngoai ra con ¢6 thé van hanh hai ving
polyme héa ctia mot 16 phan tng tudn hoan da viing v6i céc diéu kién polyme hoa khac
nhau bang cach thiét lap cac diéu kién polyme hoéa khac nhau trong 6ng dtmg va khoang
lwu hdi. Péi véi muc dich nay, hdn hop khi roi khoi éng ding va cubn theo céc hat
polyme ¢o thé duoc ngin chin mot phén hodc hoan toan dé khong di vao khoang luu
hdi. Vi du, dibu ndy c6 thé dat duoc bing cach nap chat luu chan dudi dang hén hop khi
va/hodc léng vao khoang luu hdi, & phan trén cua n6 theo mot phuong an. Chét luu chin
nén c6 thanh phan thich hop, khac véi thanh phan cta han hop khi c6 trong dng dimg.
Luong chat luu chin duge thém vao co thé dugc didu chinh theo cach sao cho dong khi
huéng 1én nguge dong voi dong hat polyme duoc tao ra, cu thé & phan dinh ctia n6, déng

vai trd nhu lam rao chin cho hén hop khi dugc cubn theo hat dén tir dng ding. Theo
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cach nay, c6 thé ¢6 duoc hai ving thanh phéan khi khac nhau trong mot 10 phan ing tun
hoan da ving. Hon nita, cling ¢6 thé dua ra cac monome, cac comonome, chét diéu chinh
trong luong phan tir nhu hydro va/hodc céc chit luu tro bd sung & diém bét ky cta
khoang luu hoi, dudi didm chin theo mot phuong an. Do do, cling ¢6 thé d& dang tao ra
céc ndng dd monome, comonome va hydro khac nhau doc theo khoang luu hoi, dan dén
su khac biét thém vé céc diéu kién polyme hoa.

Theo quy trinh polyme héa pha khi, cac polyme rin thu duoc tir pha khi ctia
monome hodc cac monome. Céc qua trinh polyme hoa pha khi nay dugc tién hanh dudi
& 4p suét nim trong khoang tir 0,1 dén 20Mpa, hofc tir 0,5 dén 10MPa, hodc tir 1,0 dén
5MPa va nhiét do polyme hoa nam trong khoang tir 40 dén 150°C hodc tir 65 dén 125°C.

Lo phan tng polyme héa pha khi tAng soi, dai dién cho mét phuong an cua sang
ché, by gidy s& duge md ta chi tiét co tham chiéu dén Hinh 1 kém theo, 1a md ta bing
so d6 va phai duge coi 12 mang tinh chét minh hoa va khong giéi han pham vi clia sang
ché.

Theo phuong an dd, theo so dd, thanh phan xtic tac ran 1, dong 2 chua chit dong
xtic tac va hop chat cho bén ngodi, tlly y v&i sy c6 mat ctapropylen, dugc nap vao bé

tiép xtic trudce 3 cung véi chét pha lodng, nhu propan.

Heé xtc tac thu duge duoc nap lién tuc qua duong bng 4 vao 10 phan tmg polyme
hoa trudc vong lap 5, va ddng thoi propylen long duoc nap vao 16 phan ung 5 qua dudng

bng 6, c6 thé tly y ciing v6i alkan nhu propan.

Heé xuc tic da polyme hoa trude dugc xa ra tur 16 phan ng vong lap 5 dugc nap
qua duong 6ng 7 vao 10 phan tmg tang soi 8.

Lo phén Ung ting soi 8 cua Hinh 1 bao gdm ting s6i 9 chira cac hat polyme dang
tang 1én, dia hoa long 10 va ving giam tbc do 11. Vung giam tdc do 11 thuong c6 duong
kinh tang so v6i duong kinh bd phan tAng s6i cta 16 phan tmg. Dong khi roi khoi phan
dinh cua ving giam tbc do 11 duge truyén qua dudng bng tai ché 12 dén may nén 13 va
sau d6 dén bd trao dbi nhiét 14. Puong bng téi ché 12 duoc trang bi duong bng 15 dé
nap propylen, hydro, khi tro va tiy vy 1a comonome. Di qua bd trao d6i nhiét 14, dong
khi dwoc lam mat va sau d6 nap vao déy 10 phan ting tAng s6i 8. Theo cach nay, khi luu

thong hudng 1én tiép tuc duy tri tang hat polyme trong cac diéu kién hod long.
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Polyme thu dugc tir 10 phan tmg 8 duogc xa ra tir phin dudi cla tAng s6i 9 va duoc
nap qua duong bng 16 vao thiét bi tach chat thn/khi 17. Hdn hop khi ndy dugc nap trd
lai vao duong dng tai ché 12 qua dudng bng 18, trong khi d6 polyme da tach duoc nap
qua dudng dng 19 vao céc phéin tiép theo clia nha may.

Ché phém khir tinh dién c6 thé dugc thém vao 10 phén tng ting s6i 8 qua duong
6ng 20 thong qua by phan phdi 21 nhé vao ving tAng s6i 9 cua 10 phan Ung. Ngoai ra,
n6 c6 thé duoc thém vao qua diém phun 22 trén dudng bng 7 thoét ra tir 16 phan tng
polyme héa 5 va di vao 16 phan Ging tang soi 8.

Theo mdt phuong 4n, cic quy trinh polyme hoa pha khi theo séng ché nay duoc
thuc hién véi sy c6 mat cua alkan c6 3 dén 5 nguyén tir cacbon, lam chét pha loang

polyme hoa, vi du nhu voi su ¢6 mdt cua propan.

Quy trinh theo séng ché cung cip kha ning didu ché polyme olefin bang cach
polyme hoa pha khi trongld phan {ing polyme hoa, trong d6 ngén ngua hodc gidm dang
ké su tao thanh cdc chit két tu polyme trong cac 10 phan mg polyme hoa va cac dao
dong trong dong luc hoc cht luu cua 10 phan tmg. Do tinh dién gidm, nén khuynh huéng
céc hat polyme olefin dinh vao thanh 16 phan Gmg s& giam. Diéu nay khong chi lam giam
nguy co tao thanh cac cyc hodc mang bam trén thanh, ma chi yéu dan dén su nglng
hoat ddng cuia 10 phan tng khong th& tranh khoi do bi bit dudong dng xa, ma con cai thién
dong luc hoc chat lwu cua 10 phéan mg va tranh cac dao dong cua ching.

Viéc st dung ché pham khtt tinh dién khong chi dan dén quy trinh polyme hoa
céc olefin d3 thuc hién, ma quy trinh polyme héa con c6 kha nang hoat dong tt. Diéu
do ¢6 nghia 14 s& lam giam khuynh huong tao thanh cac chit ling polyme trén thanh 10
phén ung, tirc 1a lam bén 16 phan g, tao thanh cac cuc va tao thanh cac hat min, tirc la
tao thanh cac hat polyolefin rat nho. Hon nita, hoat tinh cta chat xuc tac duoc cai thién
hodc it nhit 1a khong bi suy giam va cac dac tinh san pham cta céc polyolefin d& diéu
ché khong bi kém di.

Vi du thue hién sang ché

Céc vi du sau diy duoc dua ra dé minh hoa sang ché ma khong c6 muc dich gi6i

han bat ky.

Céc phuong phap thir nghiém
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Luu lwong néng chay (MFR “L”)
Puoc xé4c dinh theo ISO 1133 (230°C, 2,16Kg)

Ham lliqng etylen trong copolyme

Ham luong clia comonome etylen dugc Xac dinh bang phd hong ngoai bang cach
thu thap phd hdng ngoai cua mau so véi nén khong khi c6 mdy quang phd bién doi
Fourier (FTIR - Fourier Transform Infrared spectrometer). Cac tham s6 thu thap dit liéu
thiét bi 1a:
- thoi gian thanh loc: tbi thiéu 30 gidy
- thoi gian thu thap: tbi thiéu 3 phut
- b6 loc 1am min: Happ-Genzel
- d0 phan giai: 2 cm L.

Didu ché mAu - dung may ép thuy luc, da thu dugc tAm day bing cach ép khoang
g 1 miu vao gitta hai 14 nhom. C4t mot phan nho tir tAm nay dé tao khudén mang. Do day
mang khuyén nghi nam trong khoang tir 0,02 dén 0,05cm (8 — 20 mil). Nhiét do ép la
180+10°C (356°F) va ap sudt khoang 10 kg/cm2 (142,2 PSI) trongkhoang thoi gian mot
phut. Giai phéng ap sut, 14y mAu ra khoi may ép va lam mat xubng nhiét do trong
phong.

Phé ctia mau mang ép duoc ghi lai bang d6 hap thu so voi sb séng (cm-1). Céc
phép do sau day dugc sir dung dé tinh ham luong etylen:
- Dién tich (At) ctia cac dai hép thu két hop ndm trong khoang tir 4.482 dén 3.950 cm™,
duoc sit dung dé chuin héa do day mang bing quang phd;
- Dién tich (AC2) cta dai hip thu ndm trong khoang tir 750 dén 700 cm™ sau hai phép
trir quang phd lién tiép thich hop cta phd polypropylen khong chira phu gia ddng chu va
sau d6 ctia phd tham chiéu ctia copolyme ngAu nhién etylen-propylen ndm trong khoang
tir 800 dén 690 cm™';
_ Chidu cao (DC4) ctia dai hip thy tai budc song 769 cm™ (tri s6 16n nhét), sau hai phép
trr quang phd lién tiép thich hop cta phd polypropylen khong chira phu gia déng cau va
sau d6 cia ph6 tham chiéu ctia copolyme ngau nhién etylen-propylen nam trong khoang

tr 800 dén 690 cm™'.
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DA tinh ham luong etylen, cAn phi co dudng thing hiéu chudn cho etylen, dat
duoc bang cach st dung cic mau véi lugng etylen da biét va dat dugc bang cach v& dd
thi AC2/At so véi phan trim mol etylen (%C2m). D déc GC2 duoc tinh toan tlr phép
quy hdi tuyén tinh.

Ph ciia cac mAu chua biét duoc ghi lai va sau d6 (At), (AC2) va (DC4) cta mau
chua biét duoc tinh toan. Ham luong etylen theo trong luong thu dugc tir ham luong

etylen (% phan s6 mol C2m) cla mau dugc tinh toan nhu sau:

. A2
%C2m=——"—"
Ger  Ar

Hoa tan trong xylen (XS)

Puoc xac dinh nhu sau: 2,5g polyme va 250ml xylen dugc dua vao binh thuy
finh c6 trang bi thiét bi lam lanh va mdy khudy tir. Nhiét do duoc tang 1én trong 30 phut
dén didm s6i cia dung moi. Dung mdi trong subt thu duoc sau d6 dugce gift trong diéu
kién hoi luu va khudy thém 30 phut nita. Binh da dong kin sau d6 duoc giit trong bé 6n
nhiét & nhiét do 25°C trong khoang thoi gian 30 phut. Chét rin duoc tao thanh nay dugc
loc trén giéy loc nhanh. 100ml chét Ivu da loc duge db vao thung chtra nhérﬁ duoc can
trudce, duge lam néng trén tdm gia nhiét trong didu kién dong nito, dé loai bo dung moi
bang phuong phéap bay hoi. Thung chira sau do6 duoc gitt trong 10 ¢ nhiét d 80°C trong
méi trudng chan khong cho dén khi dat duoc trong lugng khong ddi. Sau d6 tinh toan ti
1& phan tram trong luong ctia polyme hoa tan trong xylen & nhiét do trong phong.
Vidul
Piéu ché thanh phan xuc tac rin Ziegler-Natta

Lugng san pham cong MgCl+2.8C2HsOH vi cAu ban ddu dugc diu ché theo
phuong phép duoc mo ta trong Vi du 2 ctia W098/44009, nhung hoat dong trén quy mé
16n hon. San pham cong thu duge d6 sau do duoc khir reou héa mot phan trong dong
nito cho dén khi ham lugng rugu dat dén tri s6 50% trong lugng tinh theo tdng trong
lugng cla san phidm cong.

300ml TiCl4 duge dua vao binh ddy tron 500ml & nhiét do trong phong trong
moi truong khi nito, binh nay duoc trang bi may khudy co hoc, thiét bi 1am mat va nhiét

ké. Sau khi lam mat xubng nhiét d6 0°C, trong khi quiy, bd sung tudn tu
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diisobutylphthalat (chat cho bén trong) va 9,0g san phim cong duge diéu ché nhu mo ta
& trén vao binh. Luong chat cho bén trong dugc bd sung vao sao cho dat ti 1& mol
Mg/chét cho 1a 8. Nhiét d6 dugc tang 1én dén 100°C va duy tri trong khoang thoi gian 2
gio. Sau do, dung khudy, cho phép san pham rén ling xudng va chét luu ndi trén bé mat
duoc hit bing dng xiphong & nhiét do 100°C. Sau khi loai bo chét ndi trén bé mit, bd
sung TiCl4 méi d& dat lai thé tich 1ong ban dAu. Hon hop sau d6 dugc lam noéng & nhiét
do 120°C va gifr ¢ nhiét d6 nay trong khoang thoi gian 1 gio. Dung khiy mot 14n nita,
cho phép chét rin ling xudng va chit Iuru ndi trén bé mit duoc hit bing dng xiphdng.
Chat rén duoc rira béng hexan khan s4u 14n trong gradien nhiét do Xuéng 60°C va mot
lan & nhiét d6 trong phong. Chét rin thu duoc sau d6 duoc lam kho trong moi trudng
chan khong va dugc phan tich.

Kich hoat chit xtic tic va qua trinh tién polyme hoa

Trude khi dua vao céc 10 phan ting polyme hoa, thanh phﬁn xtc tac ran da diéu
ché nhu mo ta & trén dugce cho tiép xuc voi triethyl nhom (TEAL) va v6i dixyclopentyl-

dimetoxysilan (chét cho D) trong cac didu kién duoc bdo céo trong Bang 1.

Chét xuc tac c6 hoat tinh dugc xa ra tur bé hoat héa duge nap lién tuc, cung véi
propylen long, vao 16 phan Gmg vong 1p tién polyme hoa hoat dong & nhiét do 20°C va
thoi gian c6 mat 1a 7 phut.

Qua trinh polyme hoa

Hoat dong polyme hoa duoc thuc hién 6 ché do lién tuc trong 10 phéh ung pha
khi tAng s6i nhu minh hoa trong Hinh 1, ¢ dudng kinh 40cm trong ving tAng s61. Chit
xuc tac da tién polyme hoa dugc xa ra tir 10 phan ng tién polyme hoa va duoc nap lién
tuc vao 10 phan tmg pha khi tAng soi, tai d6 copolyme etylen-propylen dugc diéu ché.
Propylen, etylen va hydro long lam chét didu chinh trong lugng phén tir dugc nap vao

10 phan tng 8 qua dudng bng 15 vao dudng bng tai ché 12.

Ché phém khir tinh dién chira 7% trong lugng nude va 93% trong luong
Polyglykol PE-K 270 duoc thuong mai hoa boi Clariant dugc nap vao tAng polyme mot
phén thong qua diém phun 22 trén dudng éng 7 thoat ra tir 10 phan tmg tién polyme hoa
5 va di vao 16 phan tmg tAng s6i 8 va mot phn thong qua b phan phbi 21 nhd vao ving
tAng s6i 9 va Két thic véi ddu xa duoc dat ¢ vi tri cach thanh ctia 16 phan img iOcm. Tde

o dong ctia ché phAm khir tinh dién dwoc nap sao cho thu duoc trong polyme céc luong
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khir tinh dién duoc chi ra trong Bang 1 va duoc chia thanh ti 1& 50/50 gifta hai diém
phun. Pha khi (propylen, etylen va hydro) dugc tiép tuc phan tich bang sic ky khi. 0]
cubi qua trinh, bot duge xa va lam kho trong diéu kién dong nito.

Céc diéu kién polyme hoa chinh va cac d4u hiéu k¥ thuat polyme dugc trinh bay
trong Béng 1 cling vdi tac dung cua ché pham kht tinh dién.

Ché phim khir tinh dién dugc chimg minh 1a ¢6 hiéu qua. Ngoai ra, kiém tra bang
mét thuong bé mit 1o phan Gmg (Hinh 2) cho thdy thanh 10 sach, cu thé 1a khong tao
thanh mang bam hay su két dinh ctia cac hat polyme. Viéc b6 sung ché phdm khtr tinh
dién da dam bao tinh trang hoat doéng rat 6n dinh ctia nha mdy trong subt thoi gian thir
nghiém, nhu dugc chimg minh bing viéc khong xay ra véAn dé gi khi xa 1o phan ung.
Ngoai ra, sy ¢O mat ciia chét khi tinh dién khong co tac dung xAu dén hoat tinh chét xtc
tac.

Vi du 2C (so sanh)
Piéu ché thanh phan xuc téc ran Ziegler-Natta
Puoc diéu ché theo vi du 1 cia EP 728770 véi sy khac biét 1a dudng kinh cua

cac hat san phém céng hinh cAu 1a 60 micron.
Hoat tinh xtc tac, qud trinh tién polyme héa va qua trinh polyme hoa

Vi du 1 duoc l3p lai voi cac khic biét didu kién nho duoc chi ra trong Bang 1 va
v6i su khac biét bd sung d6 1a ché phdm khir tinh dién dugc nap vao tAng polyme chi
qua diém phun 22 trén dudng bng 7 thoat ra tir 1o phan ng tién polyme hoa 5. Trong
trudng hop ndy, tac dung khir tinh dién thép hon, nhu dugc trinh bay trong Bang 1 dudi
day. Kiém tra biing mit thuong bé mat phan tmg (Hinh 3) cho thdy bé mt 10 phan tmg

rét ban.
Bang 1
Vidu 1 2C
Tiép xuc trude
Nhiét d6 (°C) 20 20
Thoi gian c6 mat (phut) 10 10
TEAL/chét xtc téc (g/g) 4 4

-18-



34404

TEAL/tt 1€ cho (g/g) 4 10
Qua trinh tién polyme hoa
Nhiét do (°C) 20 20
Thoi gian ¢6 mat (phut) 35 35
Lo phan tng pha khi
Nhiét d6 (°C) 70 70
Ap suit (Baro) 17 18
Thoi gian ¢6 mit (phut) 50 58
Cy /C2;+C3' (mol/mol) 0,027 0,026
H/C3™ (mol/mol) 0,006 0,004
Mileage (kg/g) 4.600 2.500
Ché pham kht tinh dién (ppm theo trong 135 140
luong)
Phén tich polyme
MER “L” (dg/phut) 1,8 6,8
Ham luong etylen (% trong luong) 3,4 3,2
Hoa tan trong xylen (% trong luong) 4,2 5,5
| Téc dung ctia ché pham khu tinh dién
B& mit 10 phan tng Sach Ban
Kha ning hoat dong On dinh Khong 6n dinh

Luu y: Cy = etylen; C3™= propylen; Ho= hydro; Split = lugng polyme da diu ché trong
16 phan Umg lién quan tinh theo tdng trong lugng; Mileage = luong polyme thu duogc

trén lugng chat xtc tac nap vao qua trinh polyme hoa.
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YEU CAUBAO HO
1. Phuong phap nap chét luu vao ting polyme ctia 16 phan ing polyme hoé pha Kkhi tang
sO1i, phliorng phép nay bao gdm budc:

dua chit luu véi luu luong lién tuc va cd kidm soat vao ting polyme thong qua
bo phan phdi nhd vao ving tAng soi cua 1o phan Gmg, va két thic bang diu xa duoc dat
& vi tri sao cho théa mén biéu thirc sau:

d/D > 0,002

trong d6 d 1a khoang cdch tir du xa ctia bd phén phéi dén thanh cta 10 phan Gng,
va D 1a duong kinh cua 10 phan tmg trong ving tAng soi, va

trong do ton that ap suit dugc tao ra thong qua cac 16 ctia bd phéan phdi sao cho
dat duoc sb Reynolds (Re) ndm trong khodng tir 10000 dén 700000.

2. Phuong phap theo didm 1, trong d6 chit luu 1a ché pham kht tinh dién bao gdm (theo
téng trong luong cla ché pham khir tinh dién):

(a) tir 0,5% dén 50% trong lugng hop chdt c6 cong thic R-OH, trong do R 1a
hydro hoic nhom alkyl bdo hoa mach thing hoic mach nhanh c6 1 dén 15 nguyén tir
cacbon; va

(b) tr 50% dén 99,5% trong luong hop chét hitu co oligome hodc polyme ¢6 mot
hoic nhiéu nhém hydroxyl dAu cudi va do nhét i thiéu & 40°C 1a 20 mm?/gidy (theo
tiéu chuén DIN 51562).

3. Phuong phép theo didm 2, trong d6 phuong phap ndy con bao gdm budc nap ché
phdm khtr tinh dién hodc cdc thanh phan riéng 1é ctia n6 vao 16 phan tmg polyme hoa
vao trong dong hydrocarbon bio hoa hodc khong bio hoa c6 2 dén 6 nguyén tir cacbon.
4. Phuong phap theo diém 2, trong d6 hop chét (a) c6 cong thirc R-OH 1a nudc.

5. Phuong phép theo diém 2, trong d6 hop chét hitu co oligome hodc polyme (b) 1a
polyme duoc dAn xuét tir alkylen oxit bao gdm c6 trung binh 10 dén 200 don vi lap —
(CH2-CHR-O)—, trong d6 R 1a hydro hodc nhom alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon.

6. Phuong phép theo diém 2, trong d6 luong thanh phan (a) trong ché pham khu tinh
dién dugc dua vao 10 phan Gmg polyme hoa ndm trong khoang tir 0,5% dén 50% trong

lugng tinh theo téng trong lugng cua ché pham khtt tinh dién, va luong thanh phﬁn (b)
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trong ché pham kht tinh dién dugc dua vao 10 phan tmg polyme hoa ndm trong khoang
(0 50% dén 99,5% trong luong tinh theo tong trong luong cua ché pham khu tinh dién.
7. Phuong phap theo didm 1, trong d6 chét luu 1a chét xc tac hogc thanh phan ctia chit
xUc tac.
8. Phuong phap theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gdm budc dong nhét
hoa ché phim khir tinh dién hogc céc thanh phén ctia né va hydrocarbon bén trong bo
phén phdi.
9. Lo phan tng polyme hod pha khi tAng soi bao gom:

b6 phan phéi nhd vao ving tng s6i clia 10 phan tng va két thuc bang diu xa
duoc dit ¢ vi tri sao cho théa man biéu thirc sau:

d/D > 0,002

trong d6 d 1a khoang céch tir diu xa ciia bo phan phéi dén thanh cta 10 phan tng,
va D 1a duong kinh cta 10 phan tng trong ving tAng sOi.
10. Quy trinh diéu ché polyolefin, quy trinh nay bao gbm budc:

nap chat luu vao tang polyme cia 10 phan ung polyme ho4 pha khi ting soi bang
cach dua chét luu véi luu lugng lién tuc va co kiém soat vao ting polyme thong qua bd
phan phdi nhd vao ving ting soi cta 10 phan ng va két thuc bang diu xa duge dat o vi
tri sao cho thoa man biéu thirc sau:

d/D > 0,002

trong do d 12 khoang céach tur d4u xa ciia bd phan phdi dén thanh ctia 10 phdn ung,
va D 1a duong kinh cta 1o phan tng trong vung tang soi, va

trong do t6n thit ap suit duoc tao ra thong qua cac 16 cuia bd phén phdi sao cho
dat duoc sb Reynolds (Re) ndm trong khoang tir 10000 dén 700000.
11. Quy trinh theo diém 10, trong d6 qué trinh polyme héa dugc thuc hién bang cach st
dung chat xtic tac Ziegler-Natta bao gom:

(i) thanh phn xuc tic rén bao gdm Mg, Ti, halogen va hop chét cho dién ttr thu
nhét (chét cho bén trong),

(ii) hop chit nhom alkyl, va
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(iii) tuy y, hop chét cho dién tir thi hai (chit cho bén ngoai).

-22-



34404

1

atl

22 A

HINH 1

el

v )

162 -

10

-23-




34404

-24-



A





