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(57) Sang ché dé cap dén hon hop polyme gdm: (A) polyolefin; (B) mét hodc nhiéu chit
chbng va dép; (C) mot hodc nhiéu flopolyme; (D) mot hodc nhiéu chat lam trong; va (E)
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luong ctia hdn hop polyme nay, san pham 1am bang hdn hop polyme ndy va mé ta viéc s
dung hdn hop polyme niy dé lam giam do duc va cai thién do bong cua chai dic thoi ép
dun (EBM).
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Linh vwe k§ thuét dwge dé cip

Sang ché dé cap dén hdn hop polyme gdém polyolefin, mot hogc nhiéu chét
chéng va dap, mot hodc nhiéu flopolyme, mot hozc nhidu chét 1am trong va mét
hodc nhidu chét phan tan thich hop d& san xuét san pham ddc thdi, nhu chai dac

théi ép dun (EBM: Extrusion Blow Molding).

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Trong linh vuc polyme, da biét 1 ring cac Gmg dung khac nhau s& cln cac
polyme khéc nhau khéac nhau dé co duge cac dic tinh ddi hoi khit khe. Vi du,
polyme dung @& duc 4p luc nhit thiét phai c6 cac dic tinh khic véi polyme ding
dé dtc thoi.

Vi du, quy trinh dtc théi ép dun 1a mot quy trinh rt dac biét ma cho phép
¢6 dugc mot cach linh hoat va ré tién dé tao ra cac loai chai khac nhau vé kich
thude va hinh dang. Han ché chii yéu cua quy trinh nay 1a budc hoa ran rat dic
biét so vdi quy trinh dac 4p luc thong thudng.

Trong quy trinh duc théi ép diun (EBM), polyme néng chay dau tién duogc
ép dun qua khudn dang dng vao trong khong khi tao ra bng polyme, tiép d6 thdi
phéng éng polyme nay (trong linh vuc k¥ thuat ndy thuong duge goi 1a “duc
th6i”) cho dén khi mit ngoai ctia dng nay cham vio cic mép bién cua khudn. bé
bao phi hoan toan thanh ctia khuén bing 6ng polyme dd dugc thdi phéng 14 kha
kho so véi viée duc ap luc vi s& can dén bude xir Iy doi hoi khit khe cho viéc rat
ra hoan toan khong khi nim gitra 6ng polyme va khuén dtc. Hon nita, do mat
trong ctia dng polyme nay khong tiép xtic v6i khuon dic va do d6 it c6 kha ning
tac dong dén két cdu bé mit bén trong clia 6ng nay. Do do, cac san pham dtc thbi
ép dun, nhu chai, thudng c6 cac dic tinh quang hoc kém hon so véi céc san phém
dugc ap luc. Vi dy, tinh chit bé mat bén trong va/hodc bén ngoai clia cic chai thdi

ép dun thuong la khong ddng nhét (cac dudng chay, vét nirt nong chay) din dén
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c6 dd bong va do trong sudt tdng thé thdp hon so véi & cac chai dic ap luc hoic
céc san pham dic thdi kéo ap luc (ISBM). -

Do d6, van c6 nhu cdu vé cac san phdm EBM c6 cac dic tinh quang hoc
duoc cai thién.

Hon nita, c4c san phdm EBM cin phai c6 cac dic tinh co hoc t6t nhu céc
tinh chét chiu va dap va cac tinh chét dé gia cong.

WO 2010/138172 mé ta hdn hop polyme thich hop dé san xuét cic san
phim EBM c6 cac dic tinh quang hoc dugc cai thién chi yéu duoc 1am bing
polyme déo nhiét va gdm flopolyme va chét 1am trong 12 hop chét axetal, ma 1a
san phim ngung tu cta rugu polyhydric va aldehyt thom. Tuy nhién, d6i voi cac

hén hop polyme nay, viéc 6 mit clia cht phén tan 1 khong duoc khuyén céo.

Bin chit ky thuit ciia sang ché

Do d6, muc dich ciia sang ché 1a d& xuit hdn hop polyme ding dé san xuét
céc chai béi quy trinh dic thdi ép dun, trong d6 cic chai nay duge ddc trung béi
cac dac tinh quang hoc, dic tinh co hoc va ddc tinh gia cong t6t.

Diéu dang ngac nhién la cac tinh chét quang hoc ctia hdn hop polyme thich
hop dé san xuit cac san phém EBM c6 thé dugc cai thién mét cach dang ké bai
viéc bd sung mot hoic nhiéu chit lam trong, mot hoac nhiéu flopolyme va mot
hodc nhidu chét phan tin vé6i lugng bang ﬁoeflc 16n hon 100ppm, tinh theo tng
khéi luong ctia hdn hop polyme ndy, vao hdn hop polyme gbm polyoléﬁn va chét
chéng va dap. | _

Sang ché @& cap dén hdn hop polyme gdm:

(A) polyolefin;

(B) mdt hoac nhiéu chét chéng va dap;

(C) mot hoac nhiéu flopolyme;

(D) mot hoac nhiéu chit 1am trong; va

(E) mot hodc nhidu chit phan tan vdi lugng bang hoic 16n hon 100ppm, tinh
theo tong khdi luong ctia hdn hop polyme nay.
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Ngoai ra, sang ché con dé cép dén san phim, nhu san phim dtc thdi, dac
biét 1a chai duc thdi ép dun (EBM), 1am bang hdn hop polyme nhu dugc xac dinh
trong phan md ta.

Hon nita, sang ché con mb ta viéc st dung hdn hgp polyme nhu dugce xéac
dinh trong phan mo ta dé 1am giam d9 duc va cai thién do bong cta chai duc thbi

¢p dun (EBM).

MG ta chi tiét sang ché
Cac dinh nghia

Chét chéng va dép 1a polyme thich hop dé cai thién céc tinh chit chdng va
dap ctia hdn hop polyme.

Chét 1am trong thuong dugce cdu thanh boi céc phan tir nhod ¢ dic tinh
cung pha tectic cung voi nén polyme, hoa tan & nhiét do cao trong polyme néng
chay va két tinh thanh c4c soi nano hodc mang soi nano khi 1am ngudi, nho d6 tao
ra mdt dién tich bé mat rat 16n cho nén polyme dé tao mam két tinh. Két qua 1a,
viéc chit 1am trong 1am ting mat d6 tao mam din dén viéc lam giam kich thuée
cta céc tinh thé hinh cau (spherulite) ma chiing chiu trach nhiém chinh vé viéc tan
xa anh sang khién cho vat liéu tré nén trong sudt hon.

Chét phén tan thuong dugc cAu thinh béi cac phéan tir c¢6 cdc nhém phan
cuc va cdc nhom khong phéan cuc cai thién sy phéan tan cia polyme phén cyc, nhu
flopolyme, trong polyme khong phén cuc, nhu polyolefin. Céc chét phan tan ciing
da dugc biét rd trong linh vuc k¥ thuét' nay, vi dy, nhu céac chét bé mit, cac chét
két hop hoic cac chét phu gia lién két (compatibilizer).

Polyme propylen 1a polyme dugc cdu thanh bsi cac don vi monome véi
téng ham luong it nhat 1a 50%mol.

Polyme propylen dong nhét 1a polyme dugc ciu thanh chii yéu tir cac don
vi monome propylen. Do yéu ciu cia cac quy trinh tring hop quy md 16n nén c¢6
khé ning 14 polyme propylen déng nhit ndy con chira cac lugng nhé cua cac don
vi comonome, ma thuong 13 & mic nhd hon 0,1%mol, tdt hon 1a nhd hon

0,05%mol, t6t nhat 12 nho hon 0,01%mol cua polyme propylen dong nhat.
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Polyme dugc xac dinh 1a copolyme propylen néu nhu polyme nay co
ngudn gdc tir cic don vi monome propylen va it nhét mot comonome alpha-olefin.
Tt hon, néu comonome alpha-olefin nay dugc chon tir etylen va/hodc alpha-
olefin c6 4 t6i 12 nguyén tir cacbon, t6t hon nira 12 nim trong khoang tir etylen
va/hodc alpha-olefin c6 4 téi 8 nguyén tir cacbon, con t5t hon nita 1a ndm trong
khoang tir etylen va/hodc cac alpha-olefin c6 4 t6i 6 nguyén tir cacbon va t6t nhit
14 ndm trong khoang tir etylen. _

Copolyme propylen ngu nhién 1a copolyme propylen nhu dugc xac dinh &
trén trong d6 cac don vi comonome dugc phin b6 mot cach ngiu nhién trong
mach polyme. Do d6, cac copolyme propylen ngiu nhién nay khong bao gbm pha
dan hi. |

Polyme etylen ddng nhit dugc xé4c dinh 1a polyme dugc c4u thanh chu yéu
tir cac don vi monome etylen. Do yéu cau clia cac quy trinh tring hop quy mo 16n
nén c6 kha ning 1a polyme etylen dong nhit con chira cac lugng nhé ctia cac don
vi comonome, ma thuong la & mac nho hon 0,1%mol, tét hon 1a nhd hon
0,05%mol, tdt nhét 1a nhé hon 0,01%mol cia polyme etylen déng nhét.

Polyme dugc xéac dinh 1a copolyme etylen néu nhu polyme niy ¢6 ngudn
gbc tir cac don vi monome etylen va it nhit mot comonome alpha-olefin. Tt hon,
néu comonome alpha-olefin ndy dugc chon tir céc alpha-olefin ¢6 3 t6i 12 nguyén
ttr cacbon, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir c4c alpha-olefin c6 4 t6i 8 nguyén
tr cacbon, con t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir cac alpha-olefin c6 4 téi 6
nguyén ti cacbon. Céac loai comonome alpha-olefin thich hop 1a 1-buten, 1-hexen,
4-metyl-1-penten, 1-octen hodc cac hdn hop cia chiing. Pugc vu tién 1a 1-buten
va 1-hexen.

Polyme bao gdm nhiéu phin khac nhau v& it nhat mét tinh chét, nhu trong
lwong phan tir trung binh khéi hoic ham lugng comonome, con dugc goi 1a
polyme nhiéu hinh théi (nhiéu hinh th4i). Néu polyme nhiéu hinh thai ndy gém hai
phan khéc nhau, thi dugc goi 1a polyme hai hinh thai (bimodal) va, mdt cach
trong tmg, néu n6 gdm ba phan khac nhau, thi dugc goi 1a polyme ba hinh théi
(trimodal). Dang cua dudng cong trong lugng phén tir, tic la, dd thi thé hién phan

trong luvong polyme theo trong lugng phéan tir ciia nd, ciia mot polyme nhiéu hinh
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thai nhu vay s€ c6 hai hodc nhiéu diuém cuc dai riéng biét tiy thudc vao phuong
thirc (modality) hodc it nhét 1a duoc mé rong rd rét hon so voi cac dudng cong
cdc cua cac phan riéng ré€.

Ham luong dugc md ta trong ban mo ta 1a dugc thé hién theo ham luong
phan trim khéi luong, néu khong ¢6 quy dinh khéc.
| Hén hop polyme theo sang ché bao gdm polyolefin (A), mdt hodc nhiéu
chét chéng va dap (B), mot hodc nhiéu flopolyme (B), mot hodc nhiéu chit 1am
trong (D) va mot hodc nhidu chat phén tan (E).

Polyolefin (A)

Tét hon, néu polyolefin (A) 1 polyme propylen nhur polyme propylen ddng
nhét, copolyme propylen ngau nhién hodc copolyme propylen di pha.

Pugc uu tién 1a polyolefin (A) 1a copolyme propylen ngiu nhién, t6t hon
nira 12 copolyme propylen ngiu nhién nhiéu hinh thai.

Tét hon, néu (cac) comonome ctia copolyme propylen ngiu nhién dugc
chon tir etylen va/hoic cac alpha-olefin ¢6 4 t6i 12 nguyén tir cacbon, t6t hon nira
12 nim trong khoang tir etylen va/hodc cac alpha-olefin c¢6 4 t6i 8 nguyén tir
cacbon, con tét hon nita 1a ndm trong khoang tir etylen va/hodc cac alpha-olefin
¢b 4 tGi 6 nguyén tr cacbon va t5t nhit 1a ndm trong khodng tir etylen.

T6t hon, néu ham luong cia cic don vi comonome trong copolyme
propylen ngau nhién nay nim trong khoang tir 1,0 dén 7,0% khdi lugng, tbt hon
nita 12 nim trong khoang tr 1,5 dén 6,0% khdi lugng, con tét hon nita 1a ndm
trong khoang tir 2,0 dén 5,5% khdi lugng.

Tét hon, néu polyolefin (A) c6 ty trong nim trong khoang tir 890kg/m? dén
920kg/m?, tot hon nita 1a nam trong khoang tir 900kg/m> dén 910kg/m>.

Tét hon, néu polyolefin (A) c6 tdc d6 dong néng chay MFR, (2,16kg,
1230°C) nim trong khoang tir 1,0g/10 phit dén 5,0g/10 phut, t6t hon nita 12 nam
trong khoang tir 1,2g/10 phut dén 2,5 g/10 phut.

Tét hon, néu polyolefin (A) 1a copolyme propylen ngiu nhién nhiéu hinh
thai, tot hon nita 1a copolyme propylen ngau nhién hai hinh thai.
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Do d6, tét hon, néu copolyme propylen ngiu nhién nay gbm hai phan khac
nhau vé& ham lugng comonome ctia ching, nhu ham lugng etylen, trong dé phan
nhu nhét ¢6 mit véi luong ndm trong khoang tir 40 dén 60% khéi luong va phan

nhu hai ¢6 mat véi lugng nam trong khoang tir 60 dén 40% khéi lugng. Trong
| truomg hop nhu vay, copolyme propylen ngiu nhién nay bao gdm it nhét hai phan,
t6t hon nita 1a gbm hai phan, ching c6 ham lugng comonome, nhu ham lugng
etylen, khéac nhau it nhét 13 2,0% khdi luong, tdt hon nita khac nhau it nhét 1a
2,5% khdi luong. Mit khéc, sﬁ chénh léch vé& ham luong comonome gitra hai
phan nay khong dugc qué cao, tirc 13, khong qua 6,0% khéi luong, tét hon la
khong qué 5,0% khéi lugng, d& tranh kha nang phan tich bit ky. Do d6, diéu
dugc danh gia cao 1a copolyme propylen ngdu nhién nay bao gbm it nhat hai phén,
t5t hon nira 13 gdm hai phan, chiing c6 c4c ham lugng comonome chénh 1&ch 2,0
t6i 6,0% khéi lugng, tot hon nira 12 2,5 t6i 5,0% khdi lugng. Do d6, theo mot
phuong 4n, copolyme propylen ngau nhién gbm phan thi nhét 13 polyme propylen
ddng nhit va phin tht hai 1a copolyme propylen c6 ham lugng comonome, tbt
hon 12 ham lugng etylen, it nhét 14 2,0% khéi luong, t6t hon nita 14 it nhat 14 3,0%
khdi luong, nhu it nhét 14 3,5% khéi lugng.

Dic biét, cac copolyme propylen ngau nhién thich hop 1a cdc copolyme
nhu, vi du, d3 duge mo ta trong EP 1580207A1 va WO 2003/002639 Al.

Copolyme propylen ngiu nhién ndy c6 thé dugc tao ra bang cach tring
hop, trong thiét bi phan tmg & dang bot nhdo, vi dy, thiét bj phan tng kiéu vong,
propylen tuy y cung voéi it nhit mdt comonome dugc chon tir etylen hodc cac
alpha-olefin c6 4 t6i 12 nguyén tir cacbon, voi sy ¢6 mat cua chat xuc tac ‘trt‘mg
hop dé tao ra mot phan cia copolyme propylen ngdu nhién. Phén nay sau d6 dugc
chuyén vao thiét bi phan tng pha khi tiép sau, trong d6 trong thiét bi phan tmg
pha khi nay, propylen dugc phdn Urng véi sy ¢ mat cua it nhit mét, tot hon 1a mot
comonome duoc chon tir etylen hodc cac alpha-olefin c¢6 4 t61 12 nguyén tur
cacbon dé tao ra mot phan khéac véi su c6 mit clia san pham phan Gng cta budc
ther nhét. Chudi phan tmg nay tao ra hdn hgp tron céc phan trong thiét bi phan tng
(i) va (ii) cAu thanh copolyme propylen ngdu nhién. T4t nhién, theo sang ché_ nay
c¢6 thé 1a phan tmg tht nhat duge thue hién trong thiét bi phan tng pha khi trong

_7-
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khi phan tng tring hop thir hai dugc thyc hién trong thiét bi phan tng & dang bot
nhdo, vi dy, thiét bi phan tng kiéu vong. Ngoai ra, ciing c6 thé dao ngugc thit tur
tao ra cac phan (i) va (ii), ma di dugc mo ta & trén dé du tién tao ra phan (i) va
sau d6 tao ra phan (ii). Quy trinh néu trén, bao gbm it nhét hai budc tring hop, 1a
¢6 loi do thue té 1a viéc d& dang kiém soat cac budc phan tmg cho phép tao ra hdn
hop tf(f)n trong thiét bi phan u‘ng duge mong mubn. Cac budc tring hop ndy c6 thé
duoc diéu chinh, vi du,- bdi viéc lwa chon mdt cach thich hop liéu cAp monome,
liéu cép comonome, liéu cdp hydro, nhiét d6 va é&p sut dé diéu chinh mot cach
thich hop cac tinh chét ctia cic san pham tring hop thu dugc. Dic, ¢6 thé tao ra
duoc tinh nhiéu hinh thai, t5t hon 1a tinh hai hinh thai, ctia copolyme propylen
ngau nhién, lién quan t6i sy phan bd comonome, nhu etylen, ciing nhu lién quan
tGi cac trong lugng phén tr va céc tri s6 MFR, (230°C) trong cic qua trinh tring
hop nhiéu giai doan nay.

Quy trinh nhu viy co6 thé dugc thuc hién bang cach sir dung chét xuc tac
thich hop bét ky dé tao ra copolyme propylen ngiu nhién. Tét hon 13, quy trinh
néu trén dugc thuc hién béng cach sur dung chit xuc tac Ziegler-Natta, dic biét,
chét xuc tac Ziegler-Natta hiéu suét cao (con duogc goi 1a loai thé hé thi tu va tha
nam dé phan biét véi loai hiéu suét thép, con duoc goi 1a cac chét xuc tac Ziegler-
Natta thé hé tht hai). Mot chét xdc tic Ziegler-Natta thich hop dé stt dung theo
sang ché duoc cdu thanh boi thanh phan chét xic tac, thanh phén chit déng xuc
tac va it nhat mot chat cho dién tir (chét cho dién tir thr trong va/hodc ngoai, tdt
hon 12 it nhit mot chit cho ngoai). Tét hon 13, thanh phan chét xtc tc 1a thanh
phin chat xtic tic cha yéu chira Ti-Mg va thuong 1a chit ddng xtc tac 1a hop chit
chua yéu chira Al-alkyl. Céc chét xtc tac thich hop, dac biét, da dugc mo ta trong
US 5,234,879, WO 92/19653, WO 92/19658 va WO 99/33843.

Céc chét cho ngoai dugc wu tién 13 cac chit cho chu yéu chira silan da biét,
nhu dicyxlopentyl dimetoxy silan hodc xyclohexyl metyldimetoxy silan.

Mot phuong an vé quy trinh néu trén 1a quy trinh kiéu pha khi-vong, da
biét nhu cong nghé Borstar®, dd dugc md ta, vi du, trong EP 0887379A1 va
W092/12182.
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Lién quan t6i quy trinh kidu pah huyén phi dic-khi dugc wu tién néu trén,
cac thong tin dudi diy c6 thé duge cung cap lién quan téi cic thong sd ctia quy
trinh.

Nhiét d6 nim trong khoang tir 40 dén 110°C, tét hon 13 nim trong khoang
tir 60 dén 100°C, ddc biét, nim trong khoang tir 80 dén 90°C, véi 4p sudt nim
trong khoang tir 20 dén 80 bar (2000-8000kPa), t5t hon 12 nim trong khoang tir 30
dén 60 bar (3000-6000kPa), v6i tiy chon 1a thém vao hydro dé kiém soat trong
lwong phén tir. San phim phan tng ctia qué trinh tring hop huyén phii dc, ma tét
hon néu duoc thuc hién trong thiét bi phan tng kiéu vong, sau d6 dugc chuyén
vao thiét bi phan tmg pha khi tiép sau, trong d6 t6t hon, néu nhiét do nim trong
khoang tir 50 dén 130°C, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 80 dén 100°C, & 4p
sudt nim trong khoang tir 5 dén 50 bar (500-5000kPa), t5t hon 1a nim trong
khoang tir 15 dén 35 bar (1500-3500kPa), cling véi tity chon 13 thém vao hydro dé
kiém soat trong lwrgng phan ti.

Thoi gian luu c6 thé khac nhau trong céc ving clia thiét bi phan tmg nhu
da xéc dinh & trén. Theo nhidu phuong 4n, thoi gian luu trong thiét bi phan tng &
dang bot nhao, vi du, thiét bi phan tng kiéu vong, nim trong khoang tir 0,5 dén 5
gid, vi du, nam trong khoang tir 0,5 dén 2 gi0, trong khi thoi gian luu trong thiét
bi phan tmg pha khi n6i chung s& nim trong khoang tir 1 dén 8 gio.

Céc tinh chét cia copolyme propylen ngau nhién dugc tao ra theo quy trinh
néu trén c6 thé duoc didu chinh va kiém so4t bing cac thong sd ciia quy trinh nhur
da biét dbi véi nguodi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuit nay, vi du,
bdi mot hodc nhiéu thong sb trong sb cac thong sb sau cta quy trinh: nhiét d9, liéu
cép hydro, liéu cip comonome, lidu cip propylen, chét xtc tac, loai va ham lugng
ctia chét cho ngoai, su chia tach gitra hai hodc nhiéu thanh phan ctia polyme nhiéu
hinh théi.

Tét hon, néu polyolefin (A) nhu duge x4c dinh & trén c6 mit trong hdn hop
polyme véi lugng biang hodc 16n hon 85% khéi Iugng, t6t hon nita 13 nim trong
khoang tir 85% khdi lugng dén 96% khéi luong, con t6t hon nita 12 nim trong
khoang tir 90% khéi Iuong dén 95% khdi lugng, tinh theo téng khéi lugng cia
hdn hop polyme nay.
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Chét chéng va déap (B)

Tbt hon, néu mot hodc nhiéu chét chéng va dap (B) dugc chon tir nhom
bao gbm cao su etylen-propylen (EPR), monome etylen-propylen-dien (EPDM),
polyetylen va thé déo. ’

Pugc uu tién 1a mot hoac’ nhidu chit chéng va &ép (B) duogc chon tir
polyetylen nhu polyetylen ty trong cao, polyetylen ty trong trung binh hodc
polyetylen mach thing ty trong thap.

Tét hon 13, mdt hodc nhidu chit chdng va dép (B) la copolyme nhiéu hinh
thai cta etylen véi mot hodc nhiéu don vi comonome dugc chon tir céc alpha-
olefin ¢6 3 t&1 12 nguyén tr cacbon.

Tbt hon, néu mot hoic nhiéu don vi comonome nay dugc chon tir céc
alpha-olefin c6 3 t6i 12 nguyén tir cacbon, t6t hon nita 12 nam trong khoang tir cac
alpha-olefin c6 4 tdi 8 nguyén tr cacbon, con t6t hon nita 12 nim trong khoang tir
cac alpha-olefin ¢6 4 t&i 6 nguyén tir cacbon. Céc don vi comonome alpha-olefin
thich hop gdm 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten, 1-octen hodc cac hdn hop cia
chiing. Dic biét duge wu tién 1a 1-buten va 1-hexen.

Duoc wu tién 1a mdt hodc nhidu chét chéng va dap (B) 1a copolyme nhiéu
hinh thai cuia etylen c¢ it nhét hai don vi comonome khac nhau dugc chon tir cac
alpha-olefin ¢ 3 t6i 12 nguyén tir cacbon nhu dugc xac dinh ¢ trén.

Pugc uu tién nhit 13, mot hogdc nhiéu chit chéng va dap (B) 1& copolyme
nhiéu hinh théi cia etylen vé6i cac don vi comonome 1-buten va 1-hexen.

Duoc wu tién 13, copolyme nhiéu hinh théi cta etylen ¢6 it nhét hai don vi
comonome khéc nhau dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 3 téi 12 nguyén tir cacbon
bao gém hai phan polyme etylen khac nhau vé trong luong phan tir trung binh
khéi ctia chiing. '

Do d6, ca hai phan polyme etylen c6 thé gdm ciing mot loai comonome
hoic thé c6 thé khac nhau vé comonome cua ching.

Theo mdt phuong an, ca hai phan polyme thtt nhit va thtr hai déu chua it
nhét hai don vi comonome khac nhau. Do dd, phan polyme thir nhat va thir hai

khong khac nhau vé cac don vi comonome cua chung.
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Theo mdt phuong an khac, phan polyme etylen thir nhit 14 polyme etylen
ddng nhét va phan polyme etylen th{r hai 1 copolyme etylen ¢6 it nhét hai, t&t hon
1a hai don vi comonome khéc nhau.

Theo mot phuong &n khac nira, phan polyme etylen thir nhét 12 copolyme
etylen c6 it nhat mot, tot hon 12 mot don vi comonome va phan polyme thtt hai 1a
copolyme etylen 06 it nhit mot, t5t hon 1a mot don vi comonome, no khéc v6i don
vi comonome ctia phan thir nhat.

Phuong 4n cudi cling nay 13 dic biét duge vu tién.

Dugc uu tién nhét 1a copolyme nhiéu hinh théi cia etylen c6 it nhit hai don
vi comonome khic nhau gdm phin copolyme 1-buten/etylen va phan copolyme 1-
hexen/etylen.

Tét hon, néu copolyme nhiéu hinh thédi ciia etylen c6 it nhét hai don vi
comonome khéc nhau duoc chon tir cac alpha-olefin ¢é 3 téi 12 nguyén tr cacbon
1a polyetylen mach thing ty trong thip (LLDPE) ma da dugc biét 5.

Tét hon, néu ty trong clia copolyme nhidu hinh thai cia etylen c6 it nhat
hai don vi comonome khac nhau dugc chon tlr cac alpha-olefin ¢6 3 t61 12 nguyén
tir cacbon nam trong khoang tir 910 dén 935kg/m?, tot hon 1a nim trong khoang tir
915 dén 930kg/m’. ‘

Tét hon, néu copolyme nhiéu hinh thai cia etylen c6 it nhit hai don vi
comonome khéc nhau dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 3 t6i 12 nguyén tr cacbon
duoc tao ra bang cach st dung chit xuc tic phéi tri. Tét hon nita 13, cac phan
polyme etylen thi nhit va thtr hai dugc tao ra bang cach sir dung chat xtic tic mot
vi tri, bao gdm chét xtic tic metanloxen va chét xtic tic khéng-metanloxen, ma tat
ca cac thuat nglt nay déu da biét o trong linh vuc k¥ thuat ndy. Thuat ngit “chét
xac tac mot vi tri” dugc dung trong ban mo ta dé chi hop chét hoic phirc chét
metanloxen c6 hoat tinh xuc tac duge két hop v6i chit ddng xtc tac. Hop chat
hoic phirc chit metanloxen dugc ding dé chi hop chit co kim.

Hop chét co kim chira kim loai chuyén tiép (M) thudc cac nhém 3 téi 10
ctiia bang hé théng tudn hoan (TUPAC 2007) hoic 1a c4c actinit hodc lantanit.

Cum tir "hop chét co kim" dugc st dung theo sang ché bao gdm hop chét

metanloxen hodc khong-metanloxen bt k¥ ctia mot kim loai chuyén tiép mang it
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nhét mét phdi ti hitu co (phéi tri) va thé hién hoat tinh xtc tic mdt minh hodc két
hop v6i chit déng xtic tac. Cac hop chit kim loai chuyén tiép nay 1a da biét ro
trong linh vuc k¥ thuat ndy va sang ché nay bao gdm céc hop chit clia cac kim
loai thudc cac nhom 3 téi 10, vi du, cdc nhom 3 t6i 7, hodc 3 téi 6, nhu cac nhom
4 161 6 clia bang hé thdng tudn hoan, (TUPAC 2007), cling nhu céc actinit hodc
lantanit. -

Theornétphuongén,hqpchétcoldnlcécéngthﬁc(D:

L)nRMX, (D)

trong.d('):
“M” 12 kim loai chuyén tiép (M), kim loai chuyén tiép (M) thudc cac nhém 3 t&i
10 cta bang hé théng tudn hoan (TUPAC 2007),
moi “X” doc Iéip 1a phdi tir monoanion, nhur phéi tir o,
mdi “L” ddc 1ap 1a phéi tir hitu co ma né phbi tri véi kim loai chuyén tiép “M”,
“R” 1a cAu nbi lién két cac phdi tir hiru co (L),
“m” béng 1, 2 hodc 3, tbt hon 12 2
“n”béng(L],hoac2,t6thonlé1,
“q” bﬁng 1, 2 hodc 3, tbt hon 12 2 va
m+q béang véi hoa tri ctia kim loai chuyén tiép (M).

| Tbt hon, néu “M” dugce chon tir nhém bao gém ziriconi (Zr), hafini (Hf),
hodc titan (Ti), tét hon nita 1a dugc chon tir nhém bao gdm ziriconi (Zr) va hafini
(Hf). Tét hon, néu “X” 1a halogen, t6t nhat 1a Cl.

Tét nhét 13, hop chét co kim 14 phirc chét metanloxen ma 14 hop chét kim
loai chuyén tiép, nhu dugce xac dinh & trén, chira phéi t xyclopentadienyl,
indenyl hogc florenyl 1am phén tir thé “L”. Ngoai ra, cac phéi tir “L” ¢6 thé co cac
phan tir thé, nhu cac nhém alkyl, nhém aryl, nhom arylalkyl, nhom alkylaryl,
nhom silyl, nhém siloxy, nhém alkoxy hodc cdc nhém di nguyén tir khac hodc cac
nhém tuong tu. Céc chat xtic tic metanloxen khéc da biét rd trong linh vuc k¥
thuét nay va da dugc mo ta, khong ké nhing 4n pham khac, trong WO-A-
95/12622, WO-A-96/32423, WO-A-97/28170, WO-A-98/32776, WO-A-
99/61489, WO-A-03/010208, WO-A-03/051934, WO-A-03/051514, WO-A-
2004/085499, EP-A-1752462 va EP-A-1739103
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Chét xtc tdc mdt vi tri dugc wu tién nhét 14 chét xtc tdc metanloxen ma no
1a phirc chit metanloxen c6 hoat tinh xtc tac, nhu duge xac dinh & trén, ciing véi
mot chit déng xuc tac, ma con dugc biét 14 mot chét hoat hoa. Cac chét hoat hoa
thich hop gdm cac hop chét alkyl kim loai va dic biét 13 cac hop chit nhom alkyl
d3 biét trong linh vuc k¥ thuit nay. Cac chét hoat hoa dic biét thich hop thuong
duoc st dung ciing véi cac chat xiic tAc metanloxen 14 cac hop chét alkylaluminf
" oxy, nhu metylalumoxan (MAO), tetraisobutylalumoxan (TIBAO) hodc
hexaisobutylalumoxan (HIBAO).

Tét hon nira 1a c4c phin polyme etylen thtr nhét va tht hai clia copolyme
nhiéu hinh thai cia etylen c6 it nhét hai don vi comonome khac nhau duge chon
tlr cac alpha-olefin ¢6 3 t&i 12 nguyén tir cacbon dugc tao ra nho viéc sir dung, tire
la vo1 su ¢6 mat cua, chét xtic tac metanloxen tuong tu.

Copolyme nhiéu hinh théi cta etylen c6 it nhat hai don vi comonome khéc
nhau dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 3 t61 12 nguyén tir cacbon c6 thé duoc tao
ra trong quy trinh trung hop thich hop bét ky da biét trong linh vuc k¥ thuat nay.
Duoc dua vao viung trung hgp ngoai etylen, tiy y 1a chét pha loang tro, va tiiy y 1a
hydro va/hodc comonome. Tét hon, néu phan polyme etylen thir nhit dugc tao ra
trovng ving tring hop thir nhét va phan polyme etylen thit hai dugc tao ra trohg
vung trung hop tht hai. Vung trung hop thu nhit va ving tring hop thtr hai c6 thé
duoc nbi theo thir tur bat k}‘l, tire 13, ving tring hop thir nhat ¢ thé trude ving
tring hop thr hai, hodc vung trung hop thir hai c6 thé truge ving tring hop tha
nhat hoic, theo cach khéc, cac ving tring hop c6 thé dugce nbi song song. Tuy
nhién, dugc uu tién néu van hanh cac ving tring hop nay theo ché d timg bAc.
Céc ving tring hop c6 thé van hanh & dang bt nhao, dung dich, hodc trong pha
khi hodc su két hop cua ching. Cac quy trinh thich hgp bao gb6m céc giai doan
tring hgp & dang bt nhio va trong pha khi theo ché do timg bac da duge md ta,
khong ké nhitng 4n phdm khac, trong WO-A-92/12182 va WO-A-96/18662.

Thuong duge wu tién néu loai bod cac chét phan Gng cia giai doan tring
hop trude ra khoi polyme trude khi dua vao giai doan trung hop tiép sau. Tt hon,
néu viéc nay dugc thuc hién khi chuyén polyme tir mot giai doan trung hop nay

sang mdt giai doan trung hop khéc.
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Chét xtic tac ¢ thé duge chuyén vao ving tring hop béi phuong tién bét
ky da biét trong linh vuc k¥ thuat nay. Vi du, co thé tao huyén phu chit xuc tac
trong chat pha lodng va duy tri né & dang bot nhao ddng nhit, dé tron chat xtic tac
v6i hdn hop nhét ciia dau va ma va cip bot nhdo thu dugc vao ving trang hop
hodc dé chét xuc tac sa le"lng va dua céc phé‘m ctia bun chét xuc tac d4 thu dugce vao
vung trung hgp.

Tét hon, néu qua trinh tring hop, t6t hon 13 qué trinh tring hop phan
polyme etylen thu nhéit, trong viing tring hop tht nhit dugc thuc hién & dang bot
nhdo. Sau do, cac hat polyme da tab ra trong qua trinh hgp nay, cung véi chét xtc
tac da bi v& va phén tan trong céc hat, dugc tao huyén phu trong hydrocacbon
long. BOt nhdo nay dugc khudy dé cho phép chuyén cac chit phéan tng tir thé luu
vao trong céc hat.

Qua trinh trung hgp thuong dugc thuc hién trong chét pha lodng tro,
thuong 1a chit pha lodng hydrocacbon nhu metan, etan, propan, n-butan, isobutan,
pentan, hexan, heptan, octan, v.v., hodc céc hén hop cua chung. TSt hon 13, chét
pha loang nay 1a hydrocacbon c6 diém s6i thap c6 1 t6i 4 nguyén ti cacbon hodc
hdn hop ctia c4c hydrocacbon nhu vay va chét pha logng dugc wu tién 1a propan.

Ham luqng etylen trong pha 1ong cia bot nhao cé thé nam trong khoang tir
2 dén 50% mol, ot hon 1a nam trong khodng tir 2 dén 20% mol va dic biét, nAm
trong khoéang tir 3 dén 12% mol.

Nhiét do trong qua trinh tring hop & dang bot nhdo thudng 1a nam trong
khoang tir 50 dén 115°C, tét hon 1a nim trong khoang tir 60 dén 110°C va dic
biét, ndm trong trong khoang tir 70 dén 100°C. Ap suit nam trong khoing tir 1
dén 150 bar (100 dén 15000kPa), t6t hon 14 ndm trong khoang tir 10 dén 100 bar
(1000 dén 10000kPa).

Qua4 trinh tring hop & dang bt nhio nay co thé duoc thuc hién trong thiét
bi phan tng da biét bat ky thudong duoc ding dé tring hop & dang bdt nhdo. Cac
thiét bi phan tmg nhu vy bao gdm thiét bi phan Gmng dang thung ¢6 khudy lién tuc
va thiét bi phan Uung kiéu vong. Pac biét duge uu ti€n néu thuc hién qué trinh
trang hop ndy trong thiét bi phan tmg kiéu vong. Trong cac thiét bi phan tmg nhu

vy, bot nhdo duge tudn hoan véi toc do cao doc theo dudng dng dan kin nho viéc
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str dung bom. Céc thiét bj phan tng kiéu vong néi chung da biét trong linh vuc k¥
thuat nay va cac vi du vé ching da dugc dua ra, vi dy, trong US-A-4582816, US-
A-3405109, US-A-3324093, EP-A-479186 va US-A-5391654.

D6i khi s& ¢6 loi néu thue hién qua trinh tring hop & dang bdt nhio & nhiét
d6 va 4p sudt 16n hon nhiét d6 va 4p suét Iy twong ctia hdn hop 16ng. Viée van
hanh nhu viy da dugc md ta trong US-A-5391654. Véi viée van hanh nhu vay,
nhiét do thudong 1a ndm trong khoang tir 85 dén 110°C, t6t hon 12 nim trong
khoang tir 90 dén 105°C va ap suit nam trong khoang tir 40 dén 150 bar (4000
dn 15000kPa), tbt hon 1a nim trong khoing tir 50 dén 100 bar (5000 dén
10000kPa).

Bot nhdo nay c6 thé duoc thao ra khoi thiét bi phan tng mot céch lién tuc
hodc khong lién tuc. Céach thdo khong lién tuc dugce uu tién 1a viéc st dung céc
chian Iéng noi ma bot nhio tap trung trude khi thdo mé li€u bt nhdo ddc ra khadi
thiét bj phan Gng. C6 loi, néu viéc thao lién tuc dugc két hop v6i phuong phap cb
dac thich hop, vi dy, nhu da duge mo ta trong EP-A-1310295 va EP-A-1591460.

Hydro c6 thé duoc cdp vao thiét bi phan tng dé kiém soét trong luong
phan tir cta polyme nhu da biét trong linh vire k¥ thuat nay. Ngoai ra, mot hodc
nhiu comonome alpha-olefin dwgc bd sung vao thiét bi phan tng, vi du, dé kiém
so4t ty trong cia san phdm polyme. Ham lugng thuc té cta hydro liéu cép
comonome tuy thudc vao chét xuc tic duoc st dung va hé ) néng chay duogc ’
mong mudn (hodc trong lugng phan tir) va ty trong (hodc ham lugng comonome)
cta polyme thu duge. '

Tét hon, néu qué trinh tring hop, tot hon 13 qué trinh tring hop phan
polyme etylen thr hai, trong ving trung hop thtr hai dugc thyc hién trong pha khi,
t6t hon 14 trong thiét bi phan Gng kiéu tang sdi, trong thiét bi phan tmg kiéu tang
s6i nhanh hoic trong thiét bi phan tmg kiéu ting ¢b dinh hodc trong t6 hop bat ky
ctia chung. Tt hon, néu qua trinh tring hop trong ving tring hop thtr hai dugc
thuc hién trong thiét bi phan tmg pha khi kiéu ting soi, trong d6 etylen dugc tring
hop cling véi it nhat mot comonome vé6i sy ¢6 mit clia chit xtic tac tring hop va,
t5t hon 13 vé6i sy c6 mit cla hdn hop phan tmg tir ving tring hop thir nhét bao

g6m phan polyme etylen thtr nhat trong dong khi dich chuyén di 1én. Thiét bi phan
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g nay thudng 13 c6 dém tao ting soi 14 c4c hat polyme phat trién chira chat xuc
tac hoat tinh nam trén ludi soi.

DPém polyme dugc 1am soi nho su tro giup cua khi tAng s6i gdm monome
olefin, comonome, cac chét kiém so4t phat trién mach, nhu hydro, va khi tro. Khi
tang sdi nay dugc dua vao budng nap & day cia thiét bi phan tmg. Mot hoic nhiéu
thanh phan khi néu trén c¢6 thé dugc bd sung lién tuc vao khi tAng s6i dé bu dip
cho cac hao hut do, khong ké nhitng viéc khac, phan tng hodc viéc thdo san phém
gdy ra.

Khi tAng s6i di qua dém tao ting sbi. Téc dd bé mit clia khi tang s6i phai
cao hon tdc d6 téi thiéu cta cac hat & trong dém tao téng sdi, vi néu khéng thi sy
s6i s& khong xay ra. Mit khac, téc d6 ciia khi nay can phai thap hon tde d6 x4m
nhdp cua khi nén véan chuyén, vi néu khong thi toan by dém tao téng s6i s& bi cudn
theo khi tang sdi. |

Khi khi tAng sbi tiép xtic v6i dém tao tAng sdi chira chit xuc tac hoat tinh,
thi cac thanh phan dé phan tmg cta khi ndy, nhu cic monome va céc chét chuyén
mach, phan tng v6i su ¢6 mit cta chit xic tic dé tao ra san phim polyme. Cing
thoi diém nay khi ndy bi lam néng do nhiét phan tmg.

Khi ting s0i chua phan tng duge 14y ra tir dinh ctia thiét bi phan tng va
duoc 1am ngudi trong bd trao ddi nhiét dé loai bd nhiét ciia phan ng. Khi nay
dugc lam ngudi xudng nhiét d6 ma né thap hon nhiét d6 ctia dém tao tang soi dé
tranh 1am néng dém tang soi do phan tng gay ra. Co thé 1am ngudi khi nay xubng
nhiét dd ma & d6 mot phan cta nd ngung tu. Khi céc giot 16ng di vao vung phan
Gmg chiing s& bbc hoi. Sau d6, nhiét bbc hoi gép phan loai bo nhiét phan ting.
Kiu van hanh nay con duoc goi 1a ché d6 ngung tu va céc bién thé cta n6 da
duge mo ta, khong ké nhitng 4n phdm khéac, trong WO-A-2007/025640, US-A-
4543399, EP-A-699213 and WO-A-94/25495. Ciing c6 thé bd sung cac chat lam
ngung tu vao dong khi tudn hoan, nhu da dugc mé ta trong EP-A-696293. Céc
chit 1am ngung tu 1a céc chit kho trung hop, nhu n-pentan, isopentan, n-butan
hodc isobutan, chiing ngung tu it nhit mot phan trong bo 1am nguodi.

Sau d6, khi duogc nén va duoc quay vong vao bufSng nap cua thiét bi phan

tng. Trude khi din vao thiét bi phan tng, céc chét phan tmg méi dugc dua vao
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dong khi tdng sbi dé bu dip cac hao hut do phan tmg va viéc théo san phim gay
ra. N6i chung, viéc phan tich thanh phdn ctia khi ting s6i va dua vao cc thanh
phan khi dé giit cho thanh phin khong ddi 1a da biét. Thanh phén thuc té€ dugc
quét dinh boi cac dac tinh dugc mong mubn ciia san phim va chat xtic tac duoc sir
dung trong qué trinh trung hop.

Chét xtic tac c6 thé dugc dua vao thiét bi phan ung theo cac cach khéc
nhau, lién tuc hodc khong lién tuc. Khi ma thiét bi phan tng pha khi 1a mot phan
ctia hé thdng thiét bi phan Gng nhidu béc, chat xtic tac thudng dugc phén tan trong
cac hat polyme tir giai doan trung hop trugce. Céc hat polyme nay c6 thé dugc dua
vao thiét bi phan Gmg pha khi nhu da dugc mo ta trong EP-A-1415999 va WO-A-
00/26258. Dic biét néu thiét bi phan tmg trudc 14 thiét bi phan tng & dang bot
nhdo, thi s& ¢ loi néu cip bot nhdo nay thang vao dém tao tdng soi cta thiét bi
phéan Gng pha khi nhu da dugc md ta trong EP-A-887379, EP-A-887380, EP-A-
887381 va EP-A-991684.

San phdm polyme c6 thé duoc théo ra khoi thiét bi phan Gng pha khi lién
tuc hodc khong lién tuc. Viée két hop cac phuong phap nay ciing c6 thé dugc ap
dung. Viéc thdo lién tuc dd dugc mé ta, khong ké nhimng én phadm khac, trong
WO-A-00/29452. Viéc théo khong lign tuc dd duge mo ta, khong k& nhitng 4n
pham khac, trong US-A-4621952, EP-A-188125, EP-A-250169 va EP-A-579426.

Ngoai ra, chét chéng tinh dién, nhu nudce, keton, aldehyt va rugu, co6 thé
duogc dua vao thiét bi phan Gng pha khi, néu can. Thiét bi phin tng niy cling c¢6
thé ¢6 bd phan khudy co hoc dé tao thuan loi hon cho viéc tron frong dém tao ting’
sOi.

Phé bién 1a, thiét bi phan tng tring hop kiéu ting séi dugc van hanh &
nhiét do ndm trong khoang tir 50 dén 100°C, tt hon 14 ndm trong khoang tir 65
dén 90°C. Thich hop, néu 4p suit nim trong khoang tir 10 dén 40 bar (1000 dén
4000kPa), t6t hon 12 ndm trong khoang tir 15 dén 30 bar (1500 dén 3000kPa).

Qua trinh tring hop céc phan polyme etylen thir nhit va thi hai trong céc
ving trang hop thir nhit va tha hai c6 thé dugc thue hién sau budc tién tring hop.
Muc dich caa viéc tién tring hop 14 dé tring hop mot lugng nhé cua polyme lén

trén chat xtc tdc & nhiét d6 thap va/hoac ndong do monome thap. Nho vige tién
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tring hop ma c6 thé cai thién dugc hiéu ning cia chit xuc tac trong huyén phu
dic va/hodc cai bién cac tinh chét ciia polyme cubi. Buge tién tring hop c6 thé
duoc thuc hién & dang bdt nhdo hodc trong pha khi. T4t hon 13, qué trinh tién
tring hop dugc thuc hién & dang bot nhio, t6t hon 1a trong thiét bi phan tmg kiéu
vong. Tt hon, néu qua trinh tién trung hop nay sau d6 dugc thuc hién trong chét
pha loﬁrig tro, t6t hon 1a chat pha lodng nay 1a hydrocacbon ¢6 diém s6i thap c6 1
t61-4 nguyén tir cacbon hozc hdn hop cua cac hydrocacbon nhu véy.

Nhiét do trong bude tién tring hop thuong 1a nim trong khoang tir 0 d&én
90°C, t5t hon 1a nim trong khoang tir 20 dén 80°C va t5t hon nita 12 nim trong
khoéng tir 40 dén 70°C.

Ap suit khong bi gi6i han va thuong 1a nam trong khoang tir 1 dén 150 bar
(100 dén 15000kPa), tét hon la nim trong khoang tir 10 dén 100 bar (1000 dén
10000kPa).

Tét hon, néu tit ca cac thanh phan chit xtic tic dugce dua vao budce tién
tring hop. T6t hon 13, sin phim phan tng ctia budc tién trung hop sau d6 dugc
dua vao vung trung hop thu nhét. Ciing tot hon 1, nhu néu trén, thanh phén tién
polyme dugc tinh theo ham lugng cua phin polyme etylen thi nht. 7

N&m trong pham vi hiéu biét ctia ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc kg thuat nay 1a c6 thé 1am thich tmg cc céc diéu kién trung hop trong mdi
bude ciing nhu cic dong cdp va thoi gian luu d8 tao ra copolyme nhiéu hinh thai
cta etylen co it nhét hai don vi comonome khic nhau dugc chon tir cac alpha-
olefin ¢4 3 téi 12 nguyén tir cacbon. 7

Puoc vu tién 1a hdn hop polyme theo séng ché gdm mot chat chdng va dép
(B).

Tbt hon, néu mdt hodc nhiéu chét chéng va dap (B), tdt hon 12 mot chét
chéng va dap (B), nhu dugc xé4c dinh & trén c6 mit trong hdn hop polyme véi
ham luong ndm trong khoang tir 4,0 dén 6,0% khdi lwong, tét hon nita 1a nim
trong khoang tir 4,5 dén 5,5% khéi lugng, tinh theo tong khéi luong ciia hdn hop

polyme nay.
Flopolyme (C)
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Mot hodc nhiéu flopolyme (C) ¢6 mit trong hdn hop polyme nay c6 thé 1a
flopolyme thich hop bit k nhur chit déo flo hogc thé dan héi flo.

Flopolyme (C) thich hgp bao gdm, nhung khong chi giéi han &, cac
polyme dugc cAu thanh boi it nhit mot monome dugc chon tir nhém bao gém
vinyliden florua, hexaflopropylen, clotrifloetylen, tetrafloetylen, perflo(alkyl vinyl
—ete), va cac hdn hop clia chung.

Tt hon 13, mdt hoic nhiéu flopolyme nay 1a polyme dugc chon tir nhém
bao gdm (i) copolyme ctia vinyliden florua va comonome dugc chon tr nthom bao
2dm hexaflopropylen, clotrifloetylen, 1-hydropentaflopropylen, va 2-
hydropentaflopropylen; (ii) trime cua vinyliden florua, tetrafloetylen, va
comonome duogc chon tir nthém bao gém hexaflopropylen, 1-
hydropentaflopropylen, va 2-hydropentaflopropylen; (iii) copolyme cua
tetrafloetylen va propylen; (iv) copolyme cua tetrafloetylen, propylen, va
vinyliden florua; va (v) t6 hop ctia hai hodc nhiéu thanh phén trong s& (i)-(iv).

Puge uu tién 14 mot hodc nhiéu flopolyme (C) 1a trime cta vinyliden
florua, tetrafloetylen, va hexaflopropylen.

Mbt hodc nhiéu flopolyme (C) ¢6 thé c6 trong lugng phan tir thich hop bét
ky Tuy nhién, theo cac phuong an dugc uu tién nhét dinh, mot hoic nhiéu
flopolyme (C) c6 trong luong phén tir tuong d6i cao. Nhu s& duoc hiéu rd baoi
ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay, trong lugng phan ti cua
mot polymer, ké ca mot hodc nhiéu flopolyme (C), ¢o thé dugc xac dinh va dugc
thé hién theo nhiéu cach khac nhau, mic du cac phép do déu dua trén mdi tuong
quan gitta trong lugng phén tir trung binh va mdt hoéc nhiéu tinh chit cta polyme
thuong dugc st dung do tinh phuc tap cta viéc do trong luong phén tir cia cac
mach polyme trong hé polyme. Mot phép do nhu vay dua trén mdi twong quan
gifta trong lugng phén tr trung binh va tbc d6 dong chay ctia polyme néng chay
(vi dy, chi sb dong néng chay (MFI)). Mot phép do nhu vay khéc 1a trén co s&
mbi tuong quan giita trong lugng phan tit trung binh va sy quay khdng mémen cit
cua dia kim loai dang tru hodc r6to chim trong polyme (tirc 13, 6 nht Mooney).

Mot hodc nhidu flopolyme (C) c6 thé c6 tdc d6 dong néng chay (MFR)
thich hop bat ky. Tét hon 13, flopolyme nay c6 tbc do dong néng chay MFRs
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(265°C, Skg) 1a 2g/10 phut hodc cao hon, t6t hon nira 1 3g/10 phit hoic cao hon,
con tot hon nira 1a 4g/10 phiit hodc cao hon, va t6t nhét 1a 5g/10 phit hoic cao
hon. T4t hon 13, flopolyme nay c6 tdc dd dong néng chay MFRs (265°C, 5kg)

| nim trong khoang tir 2 dén 50g/10 pht, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 3 dén
40g/10 phuat, con t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 4 dén 30g/10 phut va tbt
nhét 14 nim trdng khoang tir 5 dén 25 g/ 10 phut.

Mot hoac n_hiéu flopolyme (C) c6 thé c6 do nhét Mooney thich hop bét ky.
D0 nhét Mooney dugc uu tién cia mot hodc nhiéu flopolyme (C) 1 25 hodc cao
hon, tdt hon nira 1a 28 hodc cao hon, khi duge do theo tiéu chudn ASTM Standard
D1646-07 & 121°C, réto 16n, ché @6 ML 1+10 phuat. Pugc vu tién nita 1a d¢ nhét
Mooney cia mdt hodc nhiéu flopolyme (C) 12 80 hoic thip hon, tét hon nita 1 70
hodc thip hon, con tdt hon nita 13 60 hoic thdp hon, tham chi t6t hon nita 1a 50
hodc thép hon, va t6t nhat 1a 40 hoic thép hon, nhu 38 hoac thép hon, khi dugc do
theo tiéu chudn ASTM Standard D1646-07 & 121°C, rdto 16n, ché do ML 1+10
phut. Do d6, d nhét Mooney cta flopolyme nay thuong la nim trong khoang tir
25 dén 80, tdt hon 1a ndm trong khoang tir 25 dén 70, tot hon nita la nim trong
khoang tir 25 dén 60, con t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 25 dén 50, tham chi
t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 25 dén 40 va t6t nhat 1a ndm trong khoang tir
28 dén 38, khi dugc do theo tiéu chuin ASTM Standard D1646-07 & 121°C, roto
16n, ché d6 ML 1+10 phiit.

Mbt hodc nhidu flopolyme (C) c6 thé gdm cac flopolyme nhiéu hinh théi.
Khi dugc dung trong ban md ta, cum tur "nhiéu hinh thai" dugc ding dé chi
flopolyme c0 it nhat hai thanh phan roi rac va khac nhau vé trong lugng phén tir
(vi du, cac trong lugng phéan tr roi rac va khac nhau). Céc flopolyme nhiéu hinh
thai da dugc mo ta, vi du, trong WO 2000/69967. Trong cac flopolyme nhiéu hinh
thai nhu vy, mdi thanh phan trong s6 cac thanh phan nay c6 thé 12 v6 dinh hinh
hodc nira két tinh, hosic mot thanh phan c¢6 thé 13 v6 dinh hinh va thanh phan kia 1a
nira két tinh.

Puoc vu tién 12 hdn hop polyme theo sang ché dugc céu thanh béi mot

flopolyme (C).
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Tét hon, néu mot hodc nhiéu flopolyme (C), tot hon 1a mot flopolyme (C),
nhu dugc xac dinh & trén ¢6 mit trong hdn hgp polyme véi ham lugng ném trong
khoang tir 100ppm dén 1000ppm, tdt hon nira 1a ndm trong khoang tir 150ppm
dén 750ppm, con tét hon nita 12 ndm trong khoang tir 200ppm dén 500ppm va tét
nhét 12 ndm trong khoang tir 250ppm dén 400ppm, tinh theo téng khéi lugng cta
hdn hop polyme nay. ' | M

Chét 1am trong (D)
Tét hon, néu mot hodc nhidu chit 1am trong (D) ¢6 mit trong hdn hop
polyme dugc chon tir nhém bao gdm céc chat 1am trong sorbitol.

Tét hon, néu mot hodc nhidu chét 1am trong (D) niy ¢6 ciu tric:

Ry Rs | R
o] Ry Ra2
Rs o)
0 Rs
Rz R4 0
HO n Rs Ry

OH

trong d6 R doc 1dp dugce chon tir nhom bao gbm hydro, alkyl, alkenyl, alkynyl,
alkoxy, aryloxy, hydroxyalkyl, alkyl halogenua xycloalkyl, xycloalkenyl, aryl,
aryl da duogc thé, va cac hdn hop cta ching, va trong d6 R; t61 Rs doc 1ap duoc
chon tr nhém bao gdbm hydro, alkyl, alkenyl, alkynyl, alkoxy, aryloxy,
hydroxyalkyl, xycloalkyl, xycloalkenyl, aryl, aryl da dugc thé, halogenua, amino
va thioete va cac hdn hop cua ching, vha tity y cdc nhom lién ké bat ky R, t6i Rs
duoc lién két voi nhau dé tao ra vong ¢6 5 canh hodc 6 canh, va trong d6 n 1a mot
sé nguyén bang 0 t6i 2, t6t hon 1a mét s6 nguyén bang 1 hozc 2, tot hon nita 1a n
bang 1. _

Tét hon 13, R dugc chon tir nhém bao gém hydro, metyl, etyl, iso-propyl,
n-butyl, sec-butyl, iso-butyl va tert-butyl, va R; t&i Rs ddc 14p dugce chon tir nhom
bao gdm hydro, clo, metyl, etyl, n-propyl, iso-propyl, n—butyl; sec-butyl, iso-butyl
va tert-butyl, va n bang 1.
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Con tot hon nita 13, R 1a hydro va Ry téi Rs doc 1ap dugc chon tir nhém bao
gbm hydro, clo, metyl, etyl, n-propyl, iso-propyl, n-butyl, sec-butyl, iso-butyl va
tert-butyl, and n bang 1.

Tham chi t6t hon nita 13, R 1a hydro va R; t6i Rs ddc 14p duge chon tir
nhém bao gdm hydro, clo, metyl, etyl, va tert-butyl, va n bang 1.

Cén Iuu y ring mic di duy nhit chat 'd(“)ng phén 1,3:2,4 dIIQC"mCA) ta, nhung
cAu truc ndy dugc dua ra nhim chi muc dich dé hiéu va minh hoa va sing ché
khong chi giéi han & duy nhét cac chét dong phan loai 1,3:2,4, ma né s& bao gom
cédcmﬁd&gmﬁnhmgMMkmﬁﬁﬂﬁhwcmmlkli

Puoc wu tién 12 mot hodc nhidu chét lam trong (D) duoc chon tir nhém bao
gém 1,3:2,4 bis(dibenzyliden)sorbitol, 1,3:2,4 bis(4-metylbenzyliden)sorbitol,
1,3:2,4 bis(4-etylbenzyliden)sorbitol, 1,3:2,4 bis(3,4-dimetylbenzyliden)sorbitol,
va 1,3:2,4 bis(3-chloro-benzyliden) sorbitol, va cdc hdn hop cua ching va dugce
wu tién nhat 12 tir 1,3:2,4-bis(3,4-dimetylbenzyliden) sorbitol (DMDBS).

Duoc uu tién 1a ngoai mot hodc nhiéu chét 1am trong (D) nhu dugc xac
dinh trong phan mo ta, hdn hop polyme theo sang ché khong bao gdm cac thanh
khac ma c6 tac dong lam chét tao nhan cho polyolefin.(A).

Theo médt phuong an khic, hon hgp polyme nay c6 thé bao gém chét
nhudém mau ma cé tac dong lam chéit tao nhén cho polyolefin (A) lam chét tao
nhén bd sung trong hdn hop polyme.

| DPuoc wu tién 1a hdn hop polyme theo sang ché gdbm mot chit 1am trong
(D).

Tt hon, néu mot hoic nhiéu chét lam trong (D), t6t hon 1a mot chét lam
trong (D), nhu dugc x4c dinh ¢ trén ¢6 mat trong hdn hgp polyme véi ham lugng
nim trong khoang tir 100ppm dén 5000ppm, tt hon nita 14 nam trong khoang tir
200ppm dén 2500ppm, con t5t hon nita 1a nim trong khoang tir 250ppm dén
1000ppm va tot nhét 14 nim trong khoang tir 300ppm dén 500ppm, tinh theo tong
khéi luong ctia hdn hop polyme nay.

Chét phan tan (E)
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Mot hodc nhidu chat phén tan (E) c6 mit trong hdn hop polyme c6 thé 1a
hop chét bat ky thich hop d 1am phan tan flopolyme (C) trong polyolefin (A).

Thong thudong, mdt hodc nhidu chat phan tan (E) ¢ cdc nhém phan cuc va
cac nhom khong phén cuec.

Tét hon 13, mdt hodc nhiéu chét phén tan (E) dugc chon tir cac polyme c6
cac nhom phan cuc va cac nhom khong phén cuc. . ﬂ

Tét hon, néu cac chit phan tan thich hop dugce chon tir nhém bao gdm céc
polyalkylen oxit, polycaprolacton diol hodc céc hdn hop clia ching, t5t hon nita 1a
nim trong khoang tir cac polyalkylen oxit.

Tét hon 13, mot hodic nhidu chét phan tan (E) duge chon tir nhém bao gbém
polyetylen oxit, polypropylen oxit, polyetylen glycol, polypropylen glycol hodc
céc hdn hop cia chung, t6t hon nira 1a ndm trong khoang tir polyetylen oxit,
polyetylen glycol hodc cic hdn hgp cia ching va dugc uu tién nhit 13 tir
polyetylen glycol.

Trong lugng phén t ciia cac polyme cd cdc nhom phén cuc va cdc nhom
khong phén cuc khong bi quéa gidi han. Tét hon, néu trong lugng phan tir trung
binh s6 Mn cua cac polyme ¢6 cac nhém phan cuc va cac nhém khong phan cuc
nim trong khoang tir 500g/mol dén 50000g/mol, tot hon nita Ia ndm trong khodng
tir 1000g/mol dn 20000g/mol, tét nhit 13 ndm trong khoang tir 1500g/mol dén
10000g/mol.

Puoc uu tién 13 hdn hop polyme theo sang ché gdbm mot chét phan tan (E).

Mot hodc nhiéu chét phén tan (E), t6t hon 1a mot chit phan tan (E), nhu
dugc xac dinh & trén ¢6 mit trong hdn hop polyme véi lugng bang hodc 16n hon
100ppm, tét hon 14 ndm trong khoang tir 100ppm dén 750ppm, t6t hon nita 12 ndm
trong khoang tir 110ppm dén 500ppm, con tét hon nita 14 nam trong khoang tir
120ppm dén 300ppm va tét nhét 13 nim trong khoang tir 130ppm dén 200ppm,
tinh theo tong khéi luong ctia hdn hop polyme nay.

Hdn hop polyme
Hbn hop polyme theo sang ché bao gbm:

A) polyolefin;
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B) m6t hodc nhidu chét chng va dap;

C) mét hozc nhiéu flopolyme;

D) mot hoac nhiéu chit 1am trong; va

E) mot hodc nhidu chit phan tan véi luong bang hodc 16n hon 100ppm, tinh theo
tdng khdi lugng ciia hdn hop polyme nay.

Do d6, tt hon, néu cac thanh phan (A), (B), (C), (D) va (E) ¢6 mit trong
hén hop polyme 12 nhu dugce x4c dinh trong phin mo ta.

Ngoai cac thanh phan (A), (B), (C), (D) va (E), hdn hop polyme nay con
bao gbm cac thanh phén khac nhu céc chat phu gia hodc cac thanh phin polyme
bd sung.

Puoc vu tién 1a hdn hop polyme khong chira cac thanh phan polyme khac

- v6i cdc thanh phan (A), (B), (C), (D) va (E) nhu da dugc xéac dinh.

Ngoai cac thanh phin (A), (B), (C), (D) vay (E) hdn hop polyme nay co thé
bao gdm va t6t hon 1a gdm céc chat phu gia thong thuong dé ding ciing véi cac
polyolefin, nhu chit 6n dinh (vi du, chét chéng oxy hoa), chét téy kim loai
va/hodc chat én dinh UV, chét chéng tinh dién va céc chét hiéu dung (nhu chét b
trg gia cong). Tt hon 13, ham luong ciia cac chét phu gia 1a 10% khéi lugng hodc
thép hon, tdt hon nira 1a 9% khdi luong hodc thép hon, tét hon nita 1a 7% khéi
lwong hodc thdp hon, ctia hdn hop polyme nay.

Puoc vu tién nira 13, ham luong cta cac chét phu gia ma khong phai 1a cac
chét nhuém mau nim trong khoang tir 0% khéi luong dén 1% khdi lugng, t6t hon

" nita 1a nim trong khoang tr 0,001% khéi luong dén 0,8% khdi lugng, tinh theo
tdng ham luong ctia hdn hop polyme. |

Tuy thudc vao tmg dung, hdn hop polyme nay c¢6 thé gdm céc chit nhudém
mau.

Trong trudng hop cac chit nhudm nay cé mit trong hdn hgp polyme, thi
t6t hon, néu hdn hop polyme nay chira cac chat nhuém mau véi ham luong nim
trong khoang tir 1,0 &n 10% khéi lugng, t6t hon 12 nam trong khoang tir 1,5 dén
9,0% khdi luong, tdt hon nira 12 nam trong khoang tir 1,8 dén 8,0% khbi luong,

con t6t hon nita 1a ndm trong khoang tur 1,8 dén 7,0% khéi lugng, va tdt nhét 1a
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nim trong khoang tir 1,8 dén 6,0% khéi lugng, tinh theo téng ham luong ctia hdn
hop polyme.

Céc chit nhuém mau c6 thé duge bd sung vao hdn hop polyme & nguyén
dang (tinh khiét) & dang mé liéu tron sin (MB), trong d6 chit nhuém mau, va tuy
y la céc chét phu gia khac nhu dugc x4c dinh & trén, c6 mat & dang ddc trong
polyme mang.

Polyme mang tily y ctia mé liéu tron san khong dugc tinh theo ham lugng
clia cac thanh phin polyme c6 mat trong hdn hop polyme. N6i cach khéc, can hiéu
rang chat nhudém mau va (céé) chét phu gia tily y ¢6 thé duoc bd sung vao hdn
hop polyme & dang mé liéu trdn sin, tirc 13 cing v6i polyme mang. Trong trudng
hop nhu vay, polyme mang khong duge xem 1a (céc) thanh phan polyme, nhung
lai dugc tinh vao ham luong (% khéi luong) cta chat nhuém mau hoic, mot cach
trong tmg, vao ham luong (% khéi lugng) ctia (cac) chét phu gia.

Ham luong cla polyme mang tily ¥ ciia mé liéu tron sdn ndm trong khoang
tir 0 dén 5% khdi luong tinh theo tong ham luong ctia hdn hop polyme.

Thich hop 13, mudi than dugc thém vao trong cac ung dung duc nhu dung
cho céc sénvphém duc c6 mau.

Déi v6i cac tmg dung khac nhu cac Gng dung duc thdi, chit nhuém mau
khong duge bd sung vao cac hdn hop polyme. Theo cic phuong 4n nay, céc hdn
hop polyme thudng bao gdm cac chét phu gia khac v6i chit nhuém mau nhu duoc
xac dinh & trén v6i haaam lugng nam trong khoang tir 0% khéi luong dén 1%
khéi lugng, t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,001 % khdi luong dén 0,8%
khéi luong, tinh theo téng ham luong ctia hdn hop polyme.

Pugc uu tién 12 hdn hop polyme theo sang ché con bao gdm mot hodc
nhiéu mubi cia axit béo, nhu mot hodc nhiéu chét phu gia stearat. Tét hon 13,
(céac) mudi cta axit béo duge chon tir mubi kém cia axit béo, tir mubi kim loai
kiém thd cua axit béo hodc cac hdn hop ciia chiing.

Dic biét duge wu tién 1a kém stearat, canxi stearat hodc cic hon hop cta
ching. Pugc wu tién nhit 13 canxi stearat.

Khi sir dung chét 1am trong sorbitol 1am chit lam trong (B), thi chit lam

trong (B) nay c6 thé co tinh hoa tan kém trong polyolefin (A), dic biét 13 trong
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polypropylen, va nhiét d quy trinh 1én hon 220°C la can thiét dé hoa tan véi

luong di. Didu dang ngac nhién da nhan thdy 1a bang cach st dung mudi cla axit

béo, nhu stearat, trong hdn hgp polyme theo sang ché, cac tinh chat hoa tan ciia
chit 1am trong sorbitol trong polyolefin (A) c6 thé dugc cai thién mot cich dang
ké.

Pugc wu tién 13 hdn hop polyme theo séng ché chira mot mudi cia axit
béo.

Tét hon, néu modt hodc nhidu mudi cia axit béo, tét hon 1a mot mudi cua
axit béo, nhu duge x4c dinh & trén c6 mat tfong hdn hop polyme véi ham lugng
nim trong khoang Oppm dén 5000ppm, t5t hon nita 13 ndm trong khoing tir
100ppm dén 2500ppm, con t5t hon nita 1a nim trong khoang tir 200ppm dén
1000ppm va t6t nhét 13 nim trong khoang tir 300ppm dén 600ppm, tinh theo téng
khéi lugng ctia hdn hop polyme nay.

| Hon hop polyme nay c6 tbc d6 dong nong chay MFR, (230°C, 2,16kg)

nim trong khoang tr 1,0g/10 phut dén 5,02/10 phut, t6t hon nira 1a nim trong

khoang tir 1,5¢/10 phut dén 3,5g/10 phut, va tot nhat 1a ndm trong khoang tir
1,7g/10 phut dén 2,5¢/10 phut, dugc x4c dinh theo tiéu chudn ISO 1133.
| Tét hon 13, hdn hQ‘p‘ polyme nay bao gbm:

(A)  béng hodc nhidu hon 85% khéi lugng, tét hon nita 1a 85% khéi luong t6i
96 % khéi luong, con tt hon nira 1a 90% khdi lugng t&i 95% khdi luong
cta polyolefin; A

(B)  bing hodc it hon 6,0% khdi lugng, tét hon nita 12 4,0 t6i 6,0% khoi luong,
con tdt hon nita 13 4,5 t6i 5,5% khdi luong ctia mot hodc nhiéu chét chéng
va dép;

(C) 100ppm téi 1000ppm, t5t hon nira 1a 150ppm téi 750ppm, con t6t hon nita
la 200ppm té1 500ppm va tdt nhét 1a 250ppm téi 400ppm cua mdt hodc
nhiéu flopolyme;

(D) 100ppm té1 5000ppm, t&t hon nira 12 200ppm téi 2500ppm, con t6t hon nira
1a 250ppm t6i 1000ppm va tot nhit 13 300ppm t6i 500ppm cia mot hodc

nhiu chat 1am trong;
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(E) IOOppnntéi750pant6th0nJﬁ}alé110ppn1t6i500ppnm,cbntéthonlﬁialé
120ppn1téi300ppn1vét6tnhétlé130ppn1téiZOOppnlcﬁarnéthoécrﬁﬁéu
chit phén tan, va

va céc chit phu gia tily y nhu duge x4c dinh & trén,

trong do tt ca cac ham luong khédi lwong déu duoc tinh theo tong khéi lugng cia

hdn hgp polyme nay.

Puoc vu tién 13 ty 18 khéi luong gitra mdt hodc nhiéu flopolyme (C) va mot
hodc nhiéu chét phan tan (E) trong hdn hgp polyme nay nam trong khoang tir 1:1
dén 5:1, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 1,2:1 dén 4:1 va tt nhét 1a ndm trong
khoang tir 1,5:1 dén 2,5:1. Dic biét dugc vu tién 14 ty 18 khéi lugng gitta mot hodc
nhidu flopolyme (C) va mét hodc nhidu chit phan tan (E) trong hdn hop polyme
nay la 2:1.

Téng ham luong cla cic thanh phan (C), (D) va (E) nhu duge xac dinh
trong phdn mo ta trong hdn hop polyme thudng la khdng vuot qia muc
10000ppm, t6t hon 13 nim trong khoang tir 300ppm dén 5000ppm, tdt hon nita 1a
ndm trong khoang tir 500ppm dén 2500ppm va t6t nhit 12 ndm trong khoang tir
750ppm dén 1500ppm, tinh theo tong khéi luong ctia hdn hop polyme nay.

Pic biét duge vu tién 1a hdn hop polyme bao gdm:

(A) bing hoic nhiu hon 85% khéi lugng, tt hon nita 1a 85% khdi lugng t6i 96%
khdi luong, con tdt hon nita 1a 90% khdi lugng t6i 95% khéi luong clia
copolyme propylen ngiu nhién nhiéu hinh théi;

(B)bmghwcnmm60%khnhmgﬂdhmnmab40ﬂn6m%Mmﬂmmgum
t5t hon nita 12 4,5 t61 5,5% khéi lugng ctia copolyme nhiéu hinh thai ciia
etylen co it nhét hai don vi comonome khac nhau duogc chon tir cdc alpha-
olefin c6 3 t6i 12 nguyén tr cacbon;

(C) 100ppm téi 1000ppm, tot hon nita 1a 150ppm t&i 750ppm, con t6t hon nira 14
200ppm t6i 500ppm va t6t nhat 1a 250ppm t&i 400ppm cla trime cla
vinyliden florua, tetrafloetylen, va hexaflopropylen;

(D) 100ppm t6i 5000ppm, tét hon nita 1a 200ppm téi ZSOOppm, con tét hon nira 1a
250ppm tdi 1000ppm va t6t nhét 1a 300ppm téi S00ppm cia 1,3:2,4-bis(3,4-
dimetylbenzyliden) sorbitol (DMDBS);
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(E) 100ppm t6i 750ppm, t6t hon nira 1a 110ppm t&i 500ppm, con t6t hon nira 1a
120ppm t&i 300ppm va tt nhat 1a 130ppm téi 200ppm polyetylen glycol,

va cac chét phu gia tily y nhu duge xac dinh & trén,

trong do tat ca cac ham luong khéi lugng du duogc tinh theo téng khbi luong cia

hdn hop polyme nay.

Tét hon, néu hdn hop polyme nay dugc tao ra bang céch tron néng chay
cac thanh phan. Hon hop di néng chdy ndy sdu do c¢6 thé duoc tron hop hoic
duge tao vién nhu da biét trong linh vuc k¥ thuit nay hoic duge gia cong ngéy
thanh cc san phim 1am bang hdn hop polyme theo sang ché. |

Viéc ép dun co thé dugc thuc hién theo cich thong thudng da biét trong
linh vuc k§ thuat nay, t5t hon 13 trong may ép dun. Mot vi du vé méy ép dun hai
truc thich hop va may ép dun hai truc quay cung chidu nhau. Khéng ké nhitng nha
san xuit khac, chung duoc san xuat béi hing Coperion hodc Japan Steel Works.
Mot vi du khac 1a may ép dun hai truc quay nguoc nhiéu nhau. Khéng ké nhiing
nha san xut khac, cac may ép dun nhu vy dugc san xuit bsi hing Kobe Steel va
Japan Steel Works. Cac may ¢ép dun nay thuong bao gdm ving néng chay noi ma
polyme dugc néng chdy va viung tron noi ma polyme noéng chay duge lam ddng
nhit. Viéc 1am néng chay va viéc lam ddng nhét dat duqé béi viée cp niang luong
cho polyme. Nhiét d0 noéng chay thich hop ndm trong khoang tir 190 dén 250°C,
t6t hon 12 nam trong khoang tir 200 dén 225°C. '

Ap sudt néng chay thich hop nim trong khoang tir 100 dén 170 bar
(10000kPa dén 17000kPa), tot hon 1a nim trong khoang tir 110 dén 150 bar
(11000kPa dén 15000kPa).

Hon hop polyme nay dic biét thich hop dé san xuét cac san phdm duc théi
c¢6 su cin bing gifra cac dic tinh quang hoc dugc cai thién nhu do duc thép va do
bong cao, kha ning dé gia cong t6t va cac dic tinh co hoc tbt dac biét 1a do bén
chéng va dap.

Tir cac vi du, c6 thé thdy rang viéc cai thién cac dic tinh quang hoc nho
viéc két hop chét 1am trong (D), flopolyme (C) va déng ngac nhién 1a chat phan
tan (E) 1a khdc hin han véi nhing diéu da néu trong WO 2010/138172.
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Kha ning dé gia cong ctia hdn hgp polyme dan dén c6 duoc thong luong
cao & cac didu kién vira phai trong qu4 trinh gia c6ng sau khi tao ra chi yéu dugc
quyét dinh boi tbe d6 dong nong chay ctia hdn hop polyme.

Céc tinh chét co hoc, dic biét 13 dd bén chéng va dap chu yéu duogc quyét
dinh béi su c6 mit cia chat chéng va dap (B). Do 4o, diéu d3 duoc chira ngay ca
cic ham lwong thip cua chit chéng va dép 1a bang hoic thip hon 6,0% khéi lugng
van cai thién mét cach dang ké cac tinh chit chdng va dép ctia hdn hop polyme va
céc san phdm thu dugc khong bi thay ddi vé cac dic tinh quang hoc va tinh cting

cta ching.

San phdm

Sang ché cling dé cip dén san phdm dugc 1am bang hén hop polyme theo
nhu dugc x4c dinh trong phan mé ta.

Tét hon, néu san phdm nay 1 san phim duc thdi. San phdm duge wu tién 1a
chai duc thdi ap luc (ESM).

Tét hon, néu san phém, tdt hon 14 chai dtc thdi ap luc (ESM), c6 do duc
khong quéa mirc 35,0%, tt hon nita 1a khéng quéa mirc 34,5% va tdt nhé_it 1a khong
qué mtc 34,0%, do dugc theo tidu chuAn ASTM D 1003. |

Gi6i han dudi ciia d6 duc thuong 12 khong thap hon 25%.

Hon nita, t6t hon, néu san pham, t6t hon 14 chai dtc théi ap luc (ESM), ¢6
d6 béng & gbe 20° trén mat trong clia san phdm hodc chai it nhat 1a 31,0%, t6t hon
nita it nhit 12 32,0% va t5t nhat it nhat 12 34,0%. ’

Gidi han dudi cia do béong & goc 20° trén mat trong (dd béng 20 IN) cia
san phdm hodc chai thuong 14 khong cao hon 50%.

Ngoai ra, t6t hon, néu san phim, t8t hon 12 chai duc thdi ap luc (ESM) c6
d6 bong & goc 20° trén mat ngoai (d6 bong 20 OUT) clia san pham hodc chai it
nhit 12 32,0%, t6t hon nita it nhét 1a 33,0% va t6t nhét it nhét 1a 35,0%.

Gi6i han duéi cia d6 bong & goc 20° trén mat ngoai cla san phém hodc

chai thuong 1a khong cao hon 50%.
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Ngoai ra, tot hon, néu san phém, t6t hon 1a chai dac thdi ap luc (ESM) ¢6
dd bong & goc 60° trén mit trong (¢ bong 60 IN) ciia san phdm hoic chai it nhat
14 93,0%, tot hon nita it nhat 1a 94,0% va tét nhét it nhat 12 94,5%.

Gidi han duéi ciia do bong & géc 60° trén mit trong ctia sin phdm hoic
chai thuong 1a khong cao hon 110%.

Ngodi ra, tét hon, néu san pham, tt hon 1a chai ddc théi ap Iy (ESM) c6
do béng & gbéc 60° trén mit ngoai (d6 bong 60 OUT) cua san phim hodc chaj it
nhat 12 93,0%, tét hon nita it nhét 1a 93,5% va tét nht it nhat 1a 94,0%.

Gi6i han duéi ctia dd bong & goc 60° trén miit ngoai cua san phidm hosic
chai thudng 1a khong cao hon 110%.

Tét hon 1a, san phém hodc chai ndy c¢6 su chénh 1éch rit nho vé dd bong
gitra mit trong va mat ngoai ctia san pham hodc chai.

Do dé, tot hon, néu san pham, t6t hon 14 chai dic théi 4p luc (ESM) c6 chi
s6 chat lugng chai & goc 20° (BQI-20) it nhét 14 1,50, tdt hon nita 13 it nhét 13 1,55
va t6t nhét 1a 1,60, tinh dugc theo cong thirc sau:

BQI-20 = log((d¢ bong 20 IN x d béng 20 OUT x dp day)/dd duc).

Gié6i han duéi cia BQI-20 thudng 1a khong vuot qua mic 2,0.

Ngoai ra, tt hon, néu san phém, t6t hon 1a chai dic thdi ap luc (ESM), ¢6
chi s6 chét lugng chai & goc 60° (BQI-60) it nhét 1a 2,40, tt hon nia Ia it nhét 1a
2,45 va tbt nhét it nhat 13 2,48, tinh dugc theo cong thirc sau:

BQI-60 = log((d¢ béng 60 IN x d6 béng 60 OUT x d6 day)/do duc).

Gi6i han duéi cia BQI-60 thuong 1a khong vurot qua mirc 3,0.

Ngoai ra, tbt hon, néu san phém, t6t hon 1a chai dtc théi ap luc (ESM) c6
chi s6 chét luong chai t6 hop (BQF) it nht 14 2,50, tt hon nita 13 it nhét 13 2,52,
va tbt nhét {t nhat 1a 2,54, tinh duoc theo cong thire sau:

BQF = log(((d6 béng 20 IN x d§ béng 20 OUT) + (dd bong 60 IN x d6 béng 60
OUT) x d6 day)/do duc).

Gi6i han dudi ctia BQF thuong 1a khong vurot qua mic 3.0.

Hon nita, t6t hon, néu san pham, t6t hon 1 chai duc thdi ap luc (ESM) ¢o
chi s6 mau vang khoéng 16n hon 4,0, tt hon nita khéng 16m hon 3,5 va tét nhit 1a
khong 16n hon 3,2. |
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Gi6i han dudi cta chi sO mau vang thuong 1a khong vugt qua mirc 2,0.

Vi du thwe hién sang ché
1. C4c phuong phap xac dinh
a) Toc d6 dong nong chay

Tée d6 dong néng chay (MFR) dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 1133 va
duoc thé hién theo don vi g/10 phit. MFR 12 sb chi vé tinh chay, va do d6 1a tinh
dé gia cong, cua polyme. Téc do dong néng chay cang cao, dd nhét cia polyme
cang thip.

- MFR, ctia polyetylen dugc do & nhiét 46 190°C va tai trong 2,16kg.

MFR, cta polypropylen dugc do & nhiét do 230°C va tai trong 2,16kg.

MFR; cua flopolyme dugc do ¢ nhiét d6 265°C va tai trong Skg.

MFR, ctia hdn hop polyme dugc do & nhiét do 230°C va tai trong 2,16kg.

b) Ty trong
| Ty trong ctia polyme dugc do theo tiéu chuin ISO 1183-1:2004, Phuong
phép A trén miu duic ép dugc chudn bi theo tiéu chuén EN ISO 1872-2 (2/2007)

va dugc thé hién theo don vi kg/m”.

- ¢) M6 ta/kich thuéc cia chai

‘Céc chai 750ml c¢6 d6 day thanh nam trong khoang 1,14-1,19mm va trong
lugng cua chai 1a 50g + 0,5g dugc lam tir cac ché phim polyme tron sin trong
mdy dic thdi ép din Krupp Kautex ¢6 truc vit 50x25D véi dudng kinh 15mm.

Céc diéu kién dugc dwa ra déi v6i timg hén hop polyme trong phan vi du.

d) bo dé duc cua chai

Thiét bi: Haze-gard plus ctia hang BYK-Gardner

Thir nghiém: theo tiéu chudn ASTM D1003 (nhu dbi véi cac tAm dac ap
luc) |

Phuong phép: Vi@c do dugc thuc hién trén thanh ngoai ctia chai. Phan trén

va phan dudi cua chai dugc cdt bo. Thén tru tron sau d6 dugce chia doi theo chiéu
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~ ngang. Tiép d6, sau mau thanh bing nhau c6 kich thuéc khoang 60x60mm dugc
cét tir sat gifra. Cdc mau nay dugc dat vao trong thiét bi do véi mit 16i ciia chung
quay vé phia 16 do do duc. Sau d6, do trong sudt, d6 duc va do rd duoc do véi
timg mau trong sé sau miu va tri s do f‘iuc duoc dua ra dudi dang trung binh s6

clia sdu mau nhu nhau nay.

e) Do d6 bong cuia chai

Thiét bi: Sceen TRI-MICROGLOSS 20-60-80 ctia hang BYK-Gardner 20

Thir nghiém: theo tiéu chudn ASTM D 2457 (nhu dbi véi céc tAm dic ap
luc)

Chai: dugc do trén thanh cua chai. Viéc do duoc thuc hicf:n trén thanh ngoai
ctia chai. Phan trén va phin duéi cua chai dugc cit bo. Than tru tron sau d6 dugc
chia d6i theo chidu ngang. Tiép 6, thanh nay dugc cit thanh sdu mAu nhu nhau
- ¢0 kich thuge khoang 90x90 mm, ngay trude khi dugc lip vao biy 4nh sang dic
biét dugc ché tao dé thir nghiém trén céc chi tiét duc ap lyc. Sau do, do bong &
g6c 20° duge do trén sdu mau ndy, va tri s6 trung binh vé do bong & goc 20° va dd
do bong & goc 60° dugc do trén sdu miu nay, va tri sb trung binh vé do bong &

goc 60° trén mat trong cua chai va trén mat ngoai cua chai.

f) Chi s6 chat luong chai

Céc chi sd chét lugng chai duge tinh tir do bong trén mat trong cda chai va
trén mdt ngoai cua chai, d¢ duc va do day thanh chai 1a nhu sau:
BQI-20 = log((dd bong 20 IN x dd bong 20 OUT x do day)/do duc)
BQI-60 = log((dd bong 60 IN x d6 bong 60 OUT x do day)/do duc)
BQF = log(((dd bong 20 IN x dd bong 20 OUT) + (dd béng 60 IN x do béng 60
OUT) x d6 day)/do duc)

2. Thanh phan

Céc thanh phan dudi day duoc st dung cho cac hdn hop polyme cia cac vi
du:
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12 copolyme propylen ngau nhién nhidu hinh thai c¢6 ty trong 1a
905kg/m* va téc dd dong néng chidy MFR, 1a 1,5 g/10 phut, la
thuong phdm ctia hang Borouge Pte Ltd.

Anteo™ FK1820 1a trime 1-buten/I-hexen/etylen LLDPE hai hinh
thai ¢6 ty trong 1a 918 kg/m® va tdc do dong néng chay MFR, 14 1,5
g/10 phtt, 1a thuong phéﬁl ctia hang Borouge Pte Ltd.

3M™ Dynamar™ 1a flopolyme va 13 trime ciia vinyliden florua,
tetrafloetylen va hexaflopropylen c6 tdc d6 dong néng chiy MFRS
nim trong khoang 6-14 g/10 phit va ty trong nim trong khoang tir
1900 dén 1960kg/m?, 1a thuong phim ctia hing 3M.

DMDBS 14 chét 1am trong dugc cdu thanh chi yéu tir 1,3:2,4 Bis
(3,4-di-metyl-benzyliden) sorbitol, 1a thuong phdm ctia nhidu nha
cung c4p khac nhau.

Pluriol 9000 E 1a polyetylen glycol cd khéi luong mol trung binh
(duoc tinh theo chi s OH theo tiéu chuin DIN 53240) khoing
9000g/mol, 1a thuong phdm cia hang BASF SE

3. Hon hop polyme

Déi v6i vi du ctia sang ché IE1 va cac vi du so sanh CE1-CE3, cac hdn hop

polyme dudi

day da duoc tao ra nhu dugc thé hién trong bang 1. Do d6, tiy thude

vao thanh phan FK1820, FX5911, DMDBS va PEG dugc tron v6i RB307MO
theo cac luong nhit dinh. Ham lugng cia RB307MO tiép d6 dugc thém vao t6i

da 100% khéi luong ctia hdn hop polyme tuong tng.

Bang 1: Cac hdn hgp polyme ctia céc vi du IE1 va CE1-CE3

Thanh phan CE1l CE2 CE3 IE1
RB307MO 100% khdi téi da 100% t¢i du 100% t¢i du 100%
luong khéi lwong khéi lugng - khéi luong
FK 1820 5% khéi lugng
FX5911 --- 300ppm 300ppm 300ppm
DMDBS --- 400ppm 400ppm 400ppm
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PEG --- - 150ppm 150ppm

4. Chai

Céac hdn hgp polyme ctia cac vi du IE1 va CE1-CE3 dugc trdn va sau do
duge gia cong thanh cac chai dic thdi ép dan EBM 4p dung cac ché do nhu dugce
md ta trong béng 2. - "

Bang 2: ché 46 gia cong dé tao ra chai EBM

Tham s6 gia cong CEl1 | CE2 | CE3 | IEIl
Tbc d6 cia méay ép dun (thuc) 1/phut 14,5 | 14,9 | 15,1 | 157
M6men xo4n clia may ép din % 27,2 | 26.5 | 254 | 25,7
Nhiét d6 néng chay °C 209 | 210 | 209 209
Ap suét néng chay bar 136 | 130 | 129 | 129
Khoang hd co ban Mm 270 251 248 195
Nhiét do [am ngudi °C 15 15 15 15
Thoi gian chu ky S 20,1 | 20,0 | 20,0 20,0
Trong lugng trung binh cia chai g 49,6 | 49,6 | 49,6 | 49.6
Do day trung binh cua chai mm 1,17 | 1,18 | 1,14 1,16
WTC co ban 270 | 251 | 248 | 195
WTC bién dang 100 100 100 100
Do dai phdi chai trung binh Mm 40 40 40 40

* | Nhiét @0 may ép dun - T1 °C 200 | 200 | 200 200
Nhiét do may ép dun - T2 °C 195 195 195 195
Nhiét do may ép dun - T3 °C 190 190 190 190
Nhiét do vanh - T4 °C 190 190 190 190
Nhiét d6 dau khuén - T5 °C 200 | 200 | 200 200
Nhiét d6 dau khudn - T6 °C 200 | 200 | 200 200
Nhiét d6 dau khuén - T7 °C 200 | 200 | 200 200
Nhiét d6 dau khuon - T8 °C 200 | 200 | 200 200

WTC: Wall Thickness Control (mtrc d6 ki€ém soat do day thanh)
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Céc chai duoc tao ra tir cac hon hop polyme ctia cac vi du IE1 va CE1-CE3
c6 cac dac tinh quang hoc nhu duge mo ta trong bang 3.

Bang 3: c4c ddc tinh quang hoc ctia cac chai EBM cua cac vi du IE1 va CE1-CE3

CE1 | CE2 | CB3 | IEI
Do duc % | 205 | 342 | 334 | 338
Do bong IN & 20° % | 15,0 | 31,1 | 305 | 350
D6 bong OUT & 20° % | 296 | 313 | 334 | 372
Do bong IN & 60° % | 627 | 920 | 942 | 95.0
D% bong OUT & 60° % | 830 | 944 | 944 | 944
Chi 56 mau vang 210 | 222 | 232 | 3,09
BQI-20 1,404 | 1,526 | 1,541 | 1,650
BQL-60 2473 | 2,481 | 2,482 | 2,488
BQF 2527 | 2,527 | 2,529 | 2,547

Khi so sanh sanh cac vi du CE2 va CE3, c6 thé thdy rang viéc bo sung chét
phan tan nhu polyetylen glycol vao hdn hop polyme cai thién mot chut cac dic
tinh quang hoc cua chai. Ngoai ra, chat phan tdn anh hudng c6 loi téi sy phan tan
ctia flopolyme trong polyme néng chay lam ting tinh dong nhat ctia polyme néng
chay khi chai dugc tao ra tur hdn hop polyme ctia vi du CE3 ¢6 ham luong gel
thip hon dang ké so véi cac chai duoc tao ra tir hdn hop polyme ciia vi du CE2.

Viéc thém vao chéit chéng va dap FK1820 khéng c6 anh huong dang ké
dén d6 duc cta chai duge 1am tir hdn hop polyme cia vi du IE1 so véi chai duoc
lam tir hdn hop polyme ctia vi du CE3. Tuy nhién, chét chéng va dap FK1820 lam

ting mot cach dang ké dic tinh chdng va dap ciia chai.
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Yéu cau bao ho

1. Hon hop polyme gom:
(A) polyolefin;
(B) mot hodc nhidu chit chéng va dap;
~(C) mét hodc nhiéu flopolyme;

(D) m6t hodc nhiéu chat 1am trong; va ,
-(E) mot hoeflé nhidu chit phan tan v6i luong bing hoic 16n hon 100ppm, tinh theo
tdng khdi luong ciia hdn hop polyme nay,

trong d6 ty 16 khéi lwong gitta mot hodc nhiéu flopolyme (C) va mot hogc nhiéu

chét phan tan (E) trong hdn hop polyme nay nim trong khoang tir 1,2:1 dén 4:1.
2. Hdn hop polyme theo diém 1, trong d6 polyolefin (A) 1a polyme propylen.

3. Hon hop polyme theo diém bét ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 (cic)
chét c_héng va dép (B) dugc chon tir nhém bao gdm cao su etylen-propylen (EPR),
monome etylen-propylen-dien (EPDM), polyetylen va thé déo. A

4. Hdn hop polyme theo diém bét k¥ trong s cac diém néu trén, trong d6 (cac)
flopolyme (C) 14 cac polyme duge ciu thanh béi mot hodc nhidéu monome dugce
chon tir nhém bao gdm vinyliden florua, hexaflopropylen, tetrafloetylen,

clotrifloetylen, perflo(alkyl vinyl ete), va cdc hon hop ciia chung.

5. Hon hop polyme theo diém bét ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 (cac)

chit 1am trong (D) dugc chon tir nhém bao gdm céc chat 1am trong sorbitol.

6. Hon hqp polyme theo diém bat ky trong s cac diém néu trén, trong d6 chat |

phén tan (E) dugc chon tir nhém bao gbm céc polyalkylen oxit.
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7. Hdn hop polyme theo diém bét ky trong sb cic diém néu trén, trong d6 hdn hop
nay gém:

85 t61 96% khdi lugng ciia copolyme propylen ngiu nhién nhiéu hinh thai;

4,0 t6i 6,0% khdi luong cia copolyme nhiéu hinh théi ciia etylen c6 it nhét hai
don vi comonome khac nhau dugc chon tir cac alpha-olefin ¢6 3 t61 12 nguyén tir
cacbon;

100 t6i 1000ppm cuia trime cla vinyliden florua, tetrafloetylen, va
hexaflopropylen;

100 t&1 5000ppm cua 1,3:2,4-bis(3,4-di.metylbenzyliden) sorbitol (DMDBS); va
100 t61 750ppm cua polyetylen glycol,

trong d6 tit c cac ham lugng khéi lugng du duoc tinh theo téng khéi luong cua

hdn hop polyme nay.
8. Hon hop polyme theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 hdn hop
nay cé tbe d6 dong néng chay MFR, (2,16kg, 230°C) nim trong khoang tir 1,0

dén 5,0g/10 phut.

9. San pham 1am bing hdn hop polyme theo diém bét ky trong s cac diém néu

trén.
10. San phim theo diém 9, trong d6 san phdm nay 13 san phim duc théi.

11. San phdm theo diém 9 hodc 10, trong d6 san phdm ny la chai dtic théi ép din

(EBM).

12. San pham theo diém 11, trong d6 sin pham nay c6 do duc khéng qua mirc

35,0%, do dugc theo tiéu chudn ASTM D 1003.

13. San phdm theo diém 11 hodc 12, trong d6 san pham nay c6 do béng & goc 20°
trén mét trong cua chai it nhit 1a 31,0% va/hoic dd béng & goc 20° trén mit ngoai

ctia chai it nhét 1a 32,0%.
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14. San pham theo diém bt ky trong sb céc diém tir 11 t6i 13, trong d6 san phdm
nay ¢6 do bong & goc 60° trén mit trong cua chai it nhét 13 94,0% va/hodc do

bong & goc 60° trén mat ngoai clia chai it nhét 13 93,0%.

15. San pham theo diém bt ky trong s6 cic diém tir 11 t6i 14, trong d6 san phdm
nay co it nhit mot dic tinh trong sb cac dic tinh sau:

chi s& chét lugng chai & goc 20° (BQI-20) it nhat 1a 1,54, tinh duge theo cong
thire sau: '

BQI-20 =log((dd béng 20 IN x d6 bong 20 OUT x d¢ day)/dd duc);

chi s6 chat lugng chai & goc 60° (BQI-60) it nhat 1a 2,48, tinh dugc theo cong
thirc sau:

BQI-60 = log((dd bong 60 IN x do bong 60 OUT x d¢ day)/do duc); va/hodc

chi sé chit luong chai t& hop (BQF) it nhét 14 2,53, tinh duoc theo cong thirc sau:
BQF = log(((d9 bong 20 IN x do bong 20 OUT) + (46 béng 60 IN x do bong 60
OUT) x d6 day)/do duc)

(d0 bong 20 IN: do béng & goc 20° trén mdt trong; dd bong 20 OUT: do bong &
gbe 20° trén mdt ngoai; do bong 60 IN: do bong & gdc 60° trén mat trong; va do

béng 60 OUT: 40 bong & géc 60° trén mat ngoai).
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