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TRINH TAO RA HON HQP POLYETYLEN NAY VA SAN PHAM LAM BANG
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(57) Sang ché dé cap dén hdn hop polyetylen gém nhya nén duoc cdu thanh bai thanh
phan polyme etylen trong luong phan tur thip va thanh phan polyme etylen trong luong
phan tir cao, trong d6 thanh phan polyme etylen trong luong phin tir cao niy co trong
luong phén tir trung binh l6n hon so voi trong luong phan tir trung binh cta thanh phan
polyme etylen trong luong phan tur thap, trong d6 nhua nén nay co ty trong it nhat Ia
958,0kg/m3, va hdn hop polyetylen nay c6 toc do dong néng chay MFR, (190°C, 2,16kg)
nam trong khoang tir 0,50 dén 0,80g/10 phut va mue phan b trong lugng phan tir 1a ty 1¢
gitta trong luong phan tur trung binh khéi va trong lugng phan tir trung binh s6, Mw/Mn,
ndm trong khoang tur 10,0 dén 15,0, quy trinh tao ra hon hop polyetylen nay, san pham lam
bang hon hop polyetylen ciing duge dé xuit va viée sir dung hdn hop polyetylen dé tao ra
mang mong cling dugc mo ta.
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Linh vire ky thuit dwoce dé cip
Sang ché d& cap dén hdn hop polyetylen c6 toc d6 dong néng chay MFR,
‘nim trong khoang tir 0;50 dén 0,80g/10 phut va muc phéan b trong lugng phan tir
Mw/Mn ndm trong khoang tir 10,0 dén 15,0gdm nhua nén c6 ty trong it nhét 1a
958kg/m?, quy trinh tao ra hdn hop polyetylen nay, sén phdm lam bing hdn hop
polyetylen niy va md ta viéc st dung hon hop polyetylen nay dé san xuit mang

mong.

Tinh trang ky thuit ciia sing ché
Xu huéng chung trong nganh bao bi 13 1am giam d6 cimg va do dai qua
muc dé c6 duge sy cAn bing giira cac dic tinh can thiét cho tinh todn ven bao géi
v6i tdc d6 bao goi cao. DE cai thién do cimg, ty trong clia c4c vat lidu bao géi can
phai cao, vi thé ty trong cang cao thi cic san pham polyetylen ¢6 ty trong trung
binh va cao (MDPE va HDPE) s€ dugc su dung ngay cang nhiéu trong céc vmg
| dung bao gbi. Mot dau hidu quan trong khéc ctia bao géi tan tién nhét 12 tinh nang
chén rét t6t va vi vy két cdu dang 16p trong d6 cac polyme khac nhau c6 thé duoc
déng ép dun cung véi (cac) 16p khac ma thuong duge st dung cho viée bao gbi
khac nhau. Dic tinh chén cao s& cho phép ting thoi han sir dung cia cac hang héa
déng gbi va thiic ddy viéc st dung HDPE do né c6 tbc d6 truyén din hoi nudc
(WVTR) va do thdm khi oxy (OTR) thap trong cac két ciu bao goi.
Ngoai c4c yéu cau vé do cing, d6 dai va kha ning rao chan cao trong cac
g dung bao gdi, mot yéu cdu quan trong khéc 1 do bén chdng ran nit do ng
suét mdi trromg (ESCR), ma 14 can thiét cho viée bao gdi cic chét 16ng khac nhau
trong cac dng dang 16p hodc cac tui dimg bao g6m kem danh ring, my phdm va
céc san phim chim séc stc khoe khac. Nhu cdu ngay cang ting vé cac vat lidu
HDPE c¢é @6 cung cao va ESCR cao (tuc 13, su cin bing ESCR-dd ciig vuot troi)
ma khong c6 san trén thi truong. Do dd, cic nghién clru sang tao gan day da tap

trung vao viéc cai thién ESCR c6 d9 cing cao va HDPE c6 tinh ndng chdn ma cé
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thé duge dung trong nhiéu tng dung bao gbi khac nhau. Ngoai ra, kha néng dé gia
cong tt va muc do gel hoa cia HDPE cling la nhing tiéu chi rit quan trong dé
dap ung cic yéu cdu clia quy trinh gia cong mang dang 16p khi dbng ép dun ciing
v6i cac vat lisu LLDPE, MDPE, m-LLDPE va LDPE khac.

WO 2009/085922 Al md ta nhya polyetylen thich hop dé dung cho cac
ung dung mz‘mg thdi c6 nhidu dic tinh khéc nhau. Céc hén hop polyetylen ty trong
cao nay du co su cin bing ESCR-dd cling t6t nhung lai ¢6 thé c¢6 kha ning dé gia
cong tuong ddi kém dugce thé hién boi téc do dong néng chay thdp ctia ching dé
ap dung cho mang théi trong bao gbi dang 16p.

US 2015/0259444 A1l md ta nhya polyetylen thich hop dé dung cho céc
ung dung duc thdi ¢6 cac dic tinh ESCR tdt. Viéc cac hon hop nhua ndy c6 do
nhét cat zero kha cao va trong luong phén tir cao chimg t6 kha nang dé gia cong
trong ddi kém dé dung cho mang thi trong bao goi dang 16p.

US 2015/0259455 A1l md ta nhya polyetylen thich hop dé dung cho céc
ung dung dic thdi c6 céc dic tinh ESCR tbt. Viéc céc hon hop nhua nay 6 tde dd
dong néng chay kha thip va trong lugng phan tir cao chimg t6 kha ning dé gia
cong trong ddi kém dé diing cho mang théi trong bao goi dang 16p

Do dé, frong linh vuc k¥ thuat nay hién vAn cAn ¢6 nhu cdu vé cac hdn hop
polyetylen gbm nhura nén ty trong cao thich hop dé dung cho céc tng dung bao
g6i dugc cai thién vé su can béng gifta cac dic tinh d6 cimg cao, ESCR cao, kha
ning dé gia cong t6t, ham luong gel thdp, va cac dic tinh chin cao dic biét 1a

WVTR va OTR.

Ban chit ky thuit cla sdng ché

Sang ché dé cap dén hdn hop polyetylen g6m nhya nén duoc céu thanh béi:
thanh phan polyme etylen trong luong phén t thip va thanh phan polyme etylen
trong lugng phén tir cao, trong d6 thanh phan polyme etylen trong lwong phan tir
cao ndy c6 trong lugng phan tir trung binh 16n hon so véi trong luong phan o
trung binh ctia thanh phan polyme etylen trong luong phan t thap,
trong d6 nhya nén nay cé ty trong it nhét 13 958,0kg/m?,
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va hdn hop polyetylen nay c6 tbe do dong néng chiay MFR, (190°C, 2,16kg) nim
trong khoang tir 0,50 dén 0,80g/10 phiit va mitc phén b trong luong phén tir 13 ty
1€ gifra trong lugng phén tir trung binh khdi va trong lwong phén tir trung binh sb,
Mw/Mn, nim trong khoang tir 10,0 dén 15,0.

Ngoai ra, sang ché dé cap dén quy trinh tao ra hdn hop polyetylen nhu
dugc xac dinh trong ban mo ta bao gdm céc bude: |
a) trung hop etylen véi su c6 mit ctia cht xdc tac trung hop trong thiét bi phan
tng tring hop thir nhit d8 tao ra chét trung gian thi nhit dugc cdu thanh boi
thanh phan polyme etylen trong Iuong phén tir thap;
b) chuyén chét trung gian thir nhét nay vao thiét bi phan tng tring hop thir hai;
¢) tring hop etylen va it nhit mot comonome dugc chon tir céc alpha-olefin c6 4
t6i 8 nguyén tir cacbon véi su ¢ mét cua chit trung gian thir nhat dé tao ra nhwa
nén duge cdu thanh bai thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thép va
thanh phin polyme etylen trong lwong phan tir cao;
d) héa hgp nhya nén nay dé thu dugc hdn hop polyetylen.

Tiép theo, sang ché dé cap dén san phim lam bang hdn hop polyetylen nhu
dugce xac dinh trong ban mo ta.

Cubi ciing, sang ché mo ta viéc str dung hdn hop polyetylen nhu dugc xac

dinh trong ban mo ta dé san xuat mang mong.

MO ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 thé hién céc dudng cong quét tAn s luu bién duogc thé hién dudi dang
dd thi logarit kép cta d6 nhét dong theo tan sb goc clia san pham néu trong céc vi
duIE1, CE1 va CE2.

Fig.2 thé hién cac dudng cong GPC dugc thé hién dudi dang mtrc phan bd
trong lugng phén tir theo log Mw cua san pham néu trong c4c vi du IE1, CE1 va
CE2.

M6 ta chi tiét sang ché
Hén hop polyetylen theo sang ché 13 hdn hop c6 thanh phan bao g0m mot

hoic nhiéu polyme, trong d6 ham lrong mol cta céc thanh phén ciia hdn hop
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polyme nay téi da lén t6i _téng ham lugng it nhat 13 50%mol don vi monome
etylen.

Cum t&r “nhwa nén” dugc dung dé chi phan polyme ctia hdn hop polyetylen
nay ma khong bao gdm cac chit phu gia thong thudng dé ding cho céc
polyolefin, nhu chit 1am 6n dinh (vi du, chét chéng oxy hoa), chét chéng axit
va/hodc chit khang UV, ¢6 thé c6 mit trong hdn hop polyetylen nay. Tét hon 13,
téng ham lugng cia cac ché’lt‘phu gia chiém 1,0% khdi lugong-hodc thép hon, tot
hon nita 14 0,5% khdi lugng hoic thip hon, t6t nhit 1a 0,25% khéi luong hodc
thdp hon, ctia hdn hop nay.

Cum tir “polyme etylen d6ng nhét” duogc ding dé chi polyme chi yéu gdm
c4c don vi monome etylen. Do céac yéu cdu cia quy trinh tring hgp quy md 16n
nén c6 kha ning la polyme etylen ddng nhat nay sé& bao 2dm luong nhd ciia céc
don vi comonome, ma thudng 13 véi lugng nho hon 0,1%mol, t&t hon 12 nho hon
0,05%mol, tbt nhit 13 nhd hon 0,01%mol ctia polyme etylen ddng nhit ndy.

Mot polyme s& dugc xac dinh 1a “copolyme etylen” néu nhu polyme nay c6
ngudn gde tir don vi monome etylen va it nhit mot comonome alpha-olefin. Tét
hon, néu comonome nay duogc chon tir comonome alpha-olefin ¢6 4 téi 8 nguyén
tt cacbon, t6t hon nita 12 c6 4 t6i 6 nguyén tir cacbon. Céc loai comonome alpha-
olefin thich hop bao gdm I-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten, 1-octen hogc cac
hdn hop cta ching. Pugce vu tién 1a 1-buten va 1-hexen.

Hon hop polyetylen hodc nhua nén gdm nhiéu phan khéc nhau vé it nhét
mdt tinh chit, nhu trong luong phan tr trung binh khdi hodc ham lugng
comonome, con dugc goi 1a “da hinh thai”. Néu hdn hop polyetylen hodc nhya
nén da hinh thai nay gém hai phﬁn khac nhau, thi n6 con duge goi 1a “hai hinh
thai” va, do d6, néu nd gém ba phén khéc nhau, thi n6 con duogc goi 1a “ba hinh
thai”. Dang cta dudng cong phin bd trong lwong phan tu, tic 13, dang cla d6 thi
thé hién phan khdi lugng polyme theo trong luong phan tir ctia né, clia mot hdn
hop polyetylen hodc nhua nén da hinh thai nhu vay s& c6 hai hodc nhiéu dinh cuc
dai tuy thudc vao ndng d6 mol hoic it nhét 1a duoc mé rong mot cach rd rang so

vGi cac duong cong cua cac doan riéng ré.
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Tt ca cac phép do luu bién c6 thé dugc thuc hién v6i nhua nén va véi hdn
hop polyetylen. V& mit dinh nghia, tot hon néu tht ca cac dic tinh luu bién cling
nén duoc ap dung cho hdn hop polyetylen nay.

Céc ham luong dugc néu trong ban mo ta nay d&u lién quan dén céc ham

lugng dugce tinh theo % khéi luong, néu khong c6 quy dinh khac.

Nhua nén

Nhya nén theo sang ché bao gdm, tt hon 14 gbm, it nhit hai thanh phén
.polyme etylen ddng nhét hoic copolyme etylen khac nhau vé trong luong phén tir
trung binh khbi Mw ctia ching va/hodc ham lugng comonome cua ching.

Thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thap do vay s& c6 trong
lugng phén ti trung binh khéi thép hon so véi trong lugng phén tir trung binh
khéi ciia thanh phan polyme etylen trong lugng phan tir cao.

Nhya nén nay co thé bao g0m cac polyme khac ma khac véi thanh phan
polyme etylen trong luwong phén t thip va thanh phan polyme etylen trong lugng
phan t cao. Tuy nhién, dugc vu tién la nhya nén nay gdm thanh phan polyme
etylen trong luong phén fr thip va thanh phan polyme etyleri trong lugng phén tr
cao. |

Theo mdt sé phuong 4n, thanh phan polyme etylen trong luong phan tir
thip c¢6 thé 13 thanh phan copolyme cta etylen va it nhit mot, t6t hon 1a mot
comonome dugc chon fir cac alpha-dleﬁn c6 4 toi 8 nguyén tu cacbon, nhu 1-
buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten va l-octen. Pdc biét dugc wu tién theo cic
phuong an nay 1a 1-buten va 1-hexen. _

Tuy nhién, dugc uu tién 1a thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir
thip 14 thanh phan polyme etylen dbng nht.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen trong lugng phéan tir thip nay c6 ty
trong nam trong khoang tir 968 dén 975kg/m?, tot hon nira la nim trong khoang tir
969 dén 973kg/m®.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen trong lugng phan tir thip nay c6
trong luong phén tr trung binh khéi Mw nim trong khoang tir 20 dén 40kg/mol,
t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 22 dén 35kg/mol.
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Ngoai ra, t6t hon néu thanh phan polyme etylen trong lwgng phén tir thap
nay co trong luong phén tir trung binh s6 Mn nam trong khoang tr 4000 dén
8000g/mol, t5t hon nita 13 nam trong khoang tir 4500 dén 7500g/mol.

Tiép theo, t6t hon néu thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thap
nay c6 trong lugng phén ti trung binh z (Mz) nim trong khoang tir 75 dén
240kg/mol, t6t hon nita la nim trong khoang tir 85 dén 220kg/mol. |

Tét hon 13, thanh phan polyme etylen trong luong phén tir thip nay c6 ty 1
Mw/Mn nim trong khoang tir 3 dén 8, tbt hon nita 12 nam trong khoang tir 4 dén
7. |

Duoc vu tién 12 thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thip nay co
ty 1€ Mz/Mw nim trong khoang tir 4 dén 12, t&t hon nfra 1a ndm trong khodng tir 5
dén 10.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen trong luong phén tir thip nay co toc
d6 dong néng chay MFR; (190°C, 2,16kg) nim trong khoang tir 180 dén 360g/10
phiit, t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 240 dén 320g/10 phut.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thip nay c6
mit trong nhwa nén v6i ham lugng nam trong khoang tr 40% khéi luong dén 48%
khéi luong, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 42 dén 46 % khéi lugng, tinh theo
tbng khéi lwgng ctia nhua nén.

Tét hon 13, thanh phﬁn polyme etylen trong Iugng phén tir cao nay la thanh
phan copolyme cta etylen va it nhé4t m6t comonome alpha olefin.

Tét hon 13, comonome alpha olefin dugc chon tir cac alpha olefin c6 4 t6i 8
nguyén tr cacbon, nhu 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten va 1-octen. Pac biét
dugce vu tién 1a 1- buten va 1-hexen.

Copolyme etylen nay c6 thé con bao gdm cac don vi comonome khac ma
ching khac véi cac comonome alpha olefin nhu dien, comonome phén cuc hodc
cac comonome chira silic. Tuy nhién, dugc uu tién 1a copolyme etylen chi gbm
céc don vi comonome 1a cac monome alpha olefin.

Dic biét dugce wu tién 1a copolyme etylen chtra cac don vi comonome la 1-

buten va/hodc 1-hexen.



41688

Theo mdt phuong 4n dic biét dugce uu tién, copolyme etylen nay bao gbm
mot comonome alpha-olefin. Theo phuong an nay, t6t hon néu comonome alpha-
olefin 12 1-hexen hodc 1-buten. Do d6, t6t hon néu copolyme etylen nay la
copolyme etylen/1-hexen hodc 1a copolyme etylen/1-buten.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen c6 trong luong phén tl cao nay c6
ty trong nim trong khodng tir 940 dén 955kg/m?, t6t hon nita 1a nim trong khoang
tir 942 dén 952kg/m?>.

Tét hon, néu thanh phan polyme etylen trong luong phan tir thip nay co tde
do6 dong nong chay MIR, (1-90°C, 2,16kg) theo tinh toan nim trong khoang tir
0,001 dén 0,020g/10 phut, tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,003 dén 0,012
g/10 phut.

T4t hon, néu thanh phan polyme etylen c6 trong luong phan tir cao nay cgé
mat trong nhua nén véi ham luong nim trong khoang tir 52% khéi luong dén 60%
khéi lugng, ot hon nira 1a ndm trong khoang tir 54 to 58 % khéi luong, tinh theo
téng khéi luong clia nhua nén.

Tét hon 13, ty 18 khéi luong gitra copolyme etylen co trong lugng phan t
thip va copolyme etylen c6 trong lkwong phéan t& cao trong nhya nén ndy nim
trong khoéﬁg tir 40:60 dén 48:52, t6t hon nita 12 nam trong khoang tir 44:56 dén
46:54.

Ty trong (nhua nén) ,

Nhua nén theo sang ché c6 ty trong it nhét 1 958,0kg/m?.

Tét hon 13, ty trong cua nhya nén nay nim trong khoang tir 958,0kg/m? dén
965,0kg/m?, tot hon nita 1a nam trong khoang tir 958,5kg/m? dén 964,0kg/m?, con
t5t hon nita 12 ndm trong khoang tr 959,0kg/m? dén 963,0kg/m? va tot nhét 12 ndm
trong khoang tr 959,5kg/m’ dén 962,0kg/m>.

Hdn hop polyetylen
Ngoai nhua nén, hdn hop polyetylen nay c6 thé bao gdm va tét hon 1a gdm
cac chét phu gia thong thuong dé ding cung véi cac polyolefin, nhu chat 1am 6n

dinh (vi du, chét chéng oxy héa), chét thy axit va/hodc chit lam én dinh UV. Tét
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hon 13, ham luong cua céc chit phu gia nay chiém 1,0% khéi luong hoidc thép
hon, tét hon nita 13 0,5% khéi lugng hodc thip hon, tét hon nita 13 0,25% khéi
luong hoic thap hon, ctia hdn hop polyetylen nay.

Hdn hop polyetylen ndy duge dic ta béi cac déc tinh sau:

MFR,

Hdn hop polyetylen ndy c6 tbc d6 dong néng chay MFR, (190°C, 2,16kg)
nim trong khoang tir 0,50g/10 phut dén 0,80g/10 phit, tot hon nita 12 nim trong
khoang tir 0,55 /10 phut dén 0,76 g/10 phut, va tét nhat 12 ndm trong khoéng tir
0,60g/10 phiit dén 0,74 g/10 phit, dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 1133.

MEFR5

Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 tbc do dong néng chay MFRs
(190°C, 5kg) n3m trong khoang tir 2,0g/10 phit dén 3,5 /10 phut, tét hon nita 1
nim trong khoang tr 2,2 g/10 phut dén 3,2 ¢/10 phut, va tot nhét 12 ndm trong
khoang tir 2,3 g/10 phit dén 2,9 /10 phat, duge x4c dinh theo tiéu chuin ISO
1133.

MFR»;

Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 tbc d6 dong néng chiay MFR,,
(190°C, 21,6kg) nim trong khoang tir 30 dén 50g/10 phut, t&t hon 1a ndm trong
khoang tir 32 dén 48g/10 phut, va tt nhat 1a nim trong khoang tir 35 dén 45 g/10
phut, dugc x4c dinh theo tiéu chun ISO 1133.

FRRy1/5

Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 ty sb dong chay FRR,5, 12 ty 1&
gitta MFR,; va MFRs, nim trong khoang tr 10 dén 25, tét hon nita 1a ndm trong
khoang tir 12 dén 23 va tt nhit 12 nim trong khoang tir 15 dén 20.

FRRy1
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Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 ty sb dong chay FRR,p, 1a ty 1&
gitta MFR,; va MFR,, ndm trong khoang tir 50 dén 75, tét hon nita 12 ndm trong

khoang tir 53 dén 73 va t5t nhét 12 ndm trong khoang tir 55 dén 70.

Trong hrgng phén tir trung binh khéi Mw
Tét hon, néu hén hop polyetylen nay c6 trong lugng phan tir trung binh
khdi, Mw, nim trong khoang tlr 90 dén 130kg/mol, t6t hon nira 12 nam trong

khoang tir 95 dén 125kg/mol, t6t nhét 12 nam trong khoang tir 100 dén 120kg/mol.

Trong lugng phén t trung binh s6 Mn

Tt hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 trong lwgng phan tir trung binh sb,
Mn, nam trong khoang tir 7,0 dén 10,0kg/mol, t&t hon nira 1a ndm trong khoang tir
7.5 dén 9,5kg/mol, t6t nhét 12 nim trong khoéng ttr 8,0 dén 9,0kg/mol.

Trong lugng phan tr trung binh z (Mz)

T4t hon, néu hén hop polyetylen ndy c6 trong lugng phén tir trung binh z,
Mz, ndm trong khoang tir 400 dén 800kg/mol, tét hon nita 14 nim trong khoang tir
425 dén 700kg/mol, tt nhat 12 ndm trong khoang tir 450 dén 600kg/mol.

Mtrc phén bd trong lrgng phan t Mw/Mn
Hon hop polyetylen ndy c6 mic phan bb trong lugng phan t&, Mw/Mn,
ndm trong khoang tir 10,0 dén 15,0, tdt hon nita 12 ndm trong khoang tur 11,0 dén

14,5 va tt nhét 12 ndm trong khoang tlr 12,0 to 14,0.

Ty trong

Tét hon, néu hdn hop ndy c6 ty trong nim trong khoang tir 958,0kg/m? dén
965,0kg/m®, tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 958,5kg/m® dén 964,0kg/m?, t6t
nhét 14 ndm trong khoang tir 959,0kg/m® dén 962,0kg/m?, dugc xé4c dinh theo tiéu
chuén ISO 1183-1:2004.

Ty trong clua nhua nén nay chﬁ yéu dugc quyét dinh boi ham luong va loai

cia comonome. Ngoai diéu d6, ban chat ciia polyme c6 ngudn goc chu yeu tir chét
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xtic tac dd duge sir dung cling nhu tdc d6 dong néng chay cling dong mdt vai trd.
Ngoai diéu do, diéu cling cin luu ¥ 12 comonome nay khong nhat thiét 1a mot
comonome duy nhét. C4c hdn hgp cia comonome ciing kha khi.

Hdn hgp nay con dugc dic ta béi cac ddc tinh luu bién cu thé.

etag,os

Tét hon, néu hdn hop polyetylen ndy c¢6 do nhét dong véi tan sd goc thir
nghiém 0,05 rad/s dugc ky hiéu la etag s nim trong khoang tr 10000Pa-s dén
25000Pa-s, tét hon 1a nim trong khoang tir 12500Pa-s dén 23000Pa-s, t6t hon
nita 1a nam trong khoang tir 14000Pa-s dén 21000Pa-s, va t6t nhét 12 nim trong
khoang tir 16000Pa-s to 20000Pa-s.

Do nhét etag g5 dugce do & tin s thép va do vay véi ing sudt cit thép va ty
16 vdi trong lwong phén tir ctia hdn hop nay. Do dd, n6 co thé dugc xem nhu 12

mdt s6 do vé trong lugng phan tir ctia hdn hop polyetylen.

etazgo

Tét hon, néu hén hop polyetylen nay c6 do nhét dong véi tan sb goc thir
nghiém 300 rad/s dugc ky hiéu 1a etasg nam trong khoang tir 500Pa-gidy dén
1000Pa-gidy, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 600Pa-gidy dén 900Pa-gidy, va
t5t nhét 12 nam trong khoang tlr 700Pa-gidy dén 800Pa-gidy.

D0 nhdt etazgg dugc do & tan s6 cao va do vay véi ing suét cét cao va ty 1€
nghich v&i d9 chay cua hdn hop nay. Do dé, né cb thé dugc xem nhu 13 mot s6 do

vé kha ning d& gia cong ctia hdn hop polyetylen.

Do nhét véi tmg sudt cat khong dbi 747Pa duoc ky hiéu 1a etasy,

Tét hon, néu hén hop polyetylen ndy c¢6 d6 nhét véi tng suét cit khong dbi
747Pa duoc ky hi¢u la etasy; nam trong khoang tir 10000Pa-gidy dén
30000Pa-gidy, tét hon nita 1a nim trong khoang tr 12500Pa-gidy dén
27500Pa-gidy v tét nhit 1a ndm trong khoang tir 15000Pa-gidy dén 25000Pa-gidy.
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D6 nhét v6i tmg sudt cit khong ddi 747Pa dugc ky hiéu 1a etasy; duge
quyét dinh béi trong lugng phén ti trung binh khéi.

Chi s6 truot dinh mong SHI, 710

Tt hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 chi sb truot dinh moéng SHI 7210 12
ty Ié gifta mddun cit déng 2,7kPa va modun cit dong 210kPa, nim trong khoing
tir 10 dén 20, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 11 dén 19 va tét nhit 13 ndm

trong khoang tur 12 dén 18.

Chi b truot dinh méng SHIs/0

Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 chi sd truot dinh méng SHlsy 12
ty 16 gitra modun cit dong SkPa va modun cit dong 200kPa, nim trong khoang tir
8 dén 18, t6t hon nira 13 ndm trong khoang tir 9 dén 17 va tét nhat 12 nim trong
khoéng tir 10 dén 16.

Céc chi sb trugt dinh mong nay 12 14 cac ty 1€ cta cdc mddun cit dong giGi
han trén va gidi han dudi va cua cac duong cong tn s6 luu bién va do vay duge
lam céc sb do Iuu bién vé su da phan tan. »

Cac dac tinh Iuu bién, nhu SHI 710, SHIs200, €tag s, €tasey va etazy; 4 néu
trén, da dugc xac dinh di véi hdn hop polyetylen ma khac véi nhua nén do n6 ¢
thém cac thanh phan bd sung nhu cac chét phu gia. Tuy nhién, cdc dic tinh nay
cling ¢6 thé duogc xac dinh dbi véi nhua nén, ma da duge lam én dinh bﬁng gbi
chit lam én dinh. Tét hon, néu céc dc tinh luru bién da xdc dinh dugc dbi véi

nhya nén 13 cing nim trong khoang da x4c dinh dugc d6i v6i hdn hop polyetylen.

Modun kéo

Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 mddun kéo, dugc xac dinh theo
tiéu chudn ISO 527-1 bang 1200MPa, t6t hon nita 14 bing 1250MPa, va tot nhét 1a
bang 1300MPa. Gi6i han trén cia modun kéo nay thuong la khong cao hon mirc

1600MPa, tt hon 13 khong cao hon mic 1500MPa.
Do gidn ¢ gidi han chay
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Tét hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 do gifin & gidi han chdy duoc xéac
dinh theo tiéu chudn ISO 527-1 it nhét 12 7,0%, t5t hon nita néu it nhat 12 7,5%, va
t5t nhét néu it nhit 12 8,0%. Gi6i han trén cia do gidn & gi6i han chay nay thuong

1a bing hosc thap hon mirc 10%, t6t hon nita 12 bang hoic thap hon mirc 9,5%.

D6 bén kéo & gidi han chay

Tét hon, néu hdn hop polyetylen ndy c6 dd bén kéo & giéi han chay duoc
x4c dinh theo tiéu chudn ISO 527-1 it nhét 1a 26MPa, tét hon nita néu it nhat la
27MPa, con t6t hon nita néu it nhat 13 28MPa, va tét nhat néu it nhit 1a 29MPa.
Gi6i han trén ctua do bén kéo dut thuong 1a béng hoac thép hon mitc 32MPa, tbt

hon nita 14 bing hozc thip hon mirc 31MPa.

Mbdun ubn

Tt hon, néu hdn hgp polyetylen nay c6 mo6dun udn, dugc xac dinh theo
tiéu chudn ISO 178 bang hoic 1én hon 1200MPa, t5t hon nira 13 bang hodc 16n
hon 1300MPa, va tdt nhét 14 bang hodc 16n hon 1400MPa. Gi6i han trén cua
mo6dun kéo thuong 1a khong cao hon mirc 1800MPa, t6t hon 14 khong cao hon

murc 1600MPa.

D6 bén chéng ran nirt do tmg sudt méi trudng ESCR

Tt hon, néu hdn hop polyetylen nay c6 do bén chéng ran nut do ¥ng suét
mdi trudmg ESCR (F50) it nhat 1a 72 gid, tét hon nira néu it nht 1a 80gid, con ot
hon nita néu it nhét 1a 90gid va t6t nhat néu it nhat 13 100gid, duge x4c dinh theo
tiéu chuidn ASTM D 1693-B trong 10% Igepal. Giéi han trén cua do bén chéng
ran nut do Ung suit mdi truong ESCR thudng 12 khong cao hon mirc 150gio, tbt

hon 14 khong cao hon mue 140gi0.
San phdm

Theo mot khia canh khac nita, sang ché dé cap dén sin pham lam bang hén

hop polyetylen nhu duge xac dinh trong ban mo ta nay, c6 thé duoc tao ra béi quy
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trinh theo sang ché va md ta viée st dung hén hop polyetylen nhu vay dé san xuét
san pham.

Tét hon, néu san phim nay 12 mang méng, hodc san phim duc thdi.

Dic biét duge wu tién 13 san phim nay 12 mang méng, nhu mang théi hodc
mang dic hoic mang dang 16p. Trong mang dang 16p, t5t hon néu hdn hop
polyetylén ¢6 mit trong mot hodc nhidu 16p ctia mang dang 16p.

Tét hon, néu mang mong duge cAu thanh béi hdn hop polyetylen theo sang
ché dwoc dic ta boi cac dic tinh sau:

Modun kéo theo hudng méay (TM-MD)

Tét hon, néu mang moéng dugc cAu thanh bai hén hop polyetylen theo séng
ché ¢6 mddun kéo theo hudng may (TM-MD) it nhét 1a 1000MPa, tot hon nita
néu it nhit 13 1050MPa, khi dugc do trén mang thdi 25 pm. Giéi han trén cua
mddun kéo theo hudng may thuong 14 khong cao hon mirc 1500MPa, t5t hon 1a

khong cao hon mirc 1400MPa.

Mddun kéo theo huéng vudng goc voi hudng may (TM-1D)

Tét hon, néu mang méng duge cAu thanh bai hdn hop polyetylen theo séng
ché ¢6 mbdun kéo theo huéng vudng goéc véi hudng may (TM-TD) it nhit 13
1000MPa, t5t hon nita néu it nhAt 1a 1250MPa, va tot nhit néu it nhét 1a
1500MPa, khi duoc do trén mang théi 25um. Giéi han trén cia mddun kéo theo
huéng vudéng géc vdi huéng may thuong la khéng cao hon muc 2000MPa, t6t

hon 14 khéng cao hon mirc 1800MPa.

P bén kéo dut theo hudng may (TSB-MD)

Tét hon, néu mang méng duge cAu thanh béi hon hop polyetylen theo sang
ché c6 dd bén kéo dut theo huéng may (TSB-MD) it nhat 12 50MPa, tét hon nita
néu it nhét 1a 60MPa, va tbt nhét néu it nhat 12 70MPa, khi duoc do trén mang thdi
25um. Giéi han trén cua 4o bén kéo dit theo huéng méy thudng 1a khong cao hon

mirc 100MPa, t6t hon 1a khong cao hon mtrc 90MPa.
D6 bén kéo dat theo hudng vudng goc voi hudng may (TSB-TD)
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Tét hon, néu mang méng dugce cAu thanh bai hon hop polyetylen theo sang
ché ¢ @0 bén kéo dirt theo hudng vudng goc v6i huéng may (TSB-TD) it nhat 1a
25MPa, t6t hon nita néu it nhat 1a 27MPa, va tdt nhét néu it nhit 1a 30MPa, khi
dugc do trén mang thdi 25um. Gidi han trén cia do bén kéo dut theo hudng
vudng goc véi huéng may thuong 1a khong cao hon mire 60MPa, t6t hon 1 khong

cao hon mirc S0MPa.

P bén kéo & gi6i han chay theo hudng may (TSY-MD)

Tét hon, néu mang méng dugce c4u thanh bdi hdn hgp polyetylen theo sang
ché ¢4 d6 bén kéo & gidi han chay theo huéng mdy (TSY-MD) it nhat 1a 25MPa,
t&t hon nita néu it nhat 12 28MPa, va t&t nhit néu it nhét 1a 30MPa, khi dugc do
trén méng théi 25um. Gi6i han trén cua do bén kéo & gidi han chay theo hudng

méy thuong 1a khong cao hon mirc S0MPa, t5t hon 12 khong cao hon mitc 45MPa.

Do bén kéo & gi6i han chiy theo hudng vudng goc véi huéng may (TSY-TD)

Tét hon, néu mang méng dugc cAu thanh bai hén hop polyetylen theo sang
ché c6 d6 bén kéo & gidi han chay theo hudng vudéng goc v6i hudng may (TSY-
TD) it nhét 12 27MPa, tt hon nita néu it nhit 1a 28MPa, va tbt nhét néu it nhat Ia
30MPa, khi duoc do trén mang thdi 25um. Gi6i han trén cia do bén kéo & gi6i
han chay theo hudéng vudng goc véi huéng may thuong 1a khong cao hon mtrc

60MPa, t6t hon 12 khdng cao hon mitc 55MPa.

Do gian dai khi dut theo huéng may (EB-MD)

Tét hon, néu mang méng duge cAu thanh béi hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 d6 gifn dai khi dit theo huéng may (EB-MD) it nht 1a 400%, t6t hon nita
néu it nhét 12 450%, va 6t nhét néu it nhat 13 475%, khi duoc do trén mang thdi
25pm. Gi6i han trén cia do gidn dai khi dit theo huéng médy thuong l1a khong cao

hon mitc 750%, t6t hon 12 khong cao hon mitc 700%.

D gidn dai & gidi han chay theo huéng may (EY-MD)
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Tét hon, néu mang méng duge ciu thanh bdi hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 dd gian dai & giéi han chay theo hudng may (EY-MD) it nhét 1a 3,5%, t6t
hon nita néu it nhét 13 4,0%, va t6t nhit néu it nhat 1a 4,5%, khi dugc do trén
mang thdi 25pum. Giéi han trén cta do gian dai & gidi han chay theo huéng mdy

thuong 1a khong cao hon muc 7,5%, t6t hon 13 khéng cao hon muc 7,0%.

Do gidn dai ¢ giGi han chay theo huéng vudng géc v6i huéng may (EY-TD)
Tét hon, néu mang méng dugc cdu thanh bai hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 o6 gisn dai & gii han chdy theo hudng vudng goc v6i huéng may (EY-
TD) it nhat 1a 1,5%, t6t hon nita néu it nhét 1a 2,0%, va tot nhét néu it nhat 1a
2.5%, khi dugc do trén mang thdi 25 pum. Gidi han trén cda d§ gian dai & gidi han
chay theo huéng vudng gbéc v6i hudng may thuong ia khong cao hon mie 7,0%,

t6t hon 12 khong cao hon mc 6,5%.

D6 bén x¢é rach Elmendorf theo huéng may (TS-MD)

T4t hon, néu mang mong duge céu thanh bai hén hop polyetylen theo séng
ché c6 @5 bén xé rach Elmendorf theo hudng may (TS-MD) it nhét 1a 0,05N, tét
hon nita néu it nhét 1a 0,09N, va tét nhit néu it nht 1a 0,11 N, khi duoc do trén
mang thdi 25um. Gi6i han trén cta d§ bén xé rach Elmendorf theo huéng may

thub’ng 1a khong cao hon mirc 0,50N, t5t hon 12 khong cao hon mtrc 0,45N.

Do bén xé rach Elmendorf theo huéng vudng goc véi hudng may (TS-TD)

Tét hon, néu mang moéng duge cau thanh béi hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 do bén xé rach Elmendorf theo huéng vudng géc véi hudng may (TS-TD)
it nhét 13 6,5N, tét hon nita néu it nhat 12 7,5N, va t6t nhat néu it nhat 1a 8,0N, khi
dugc do trén mang thdi 25 um. Gi6i han trén cta do bén xé rach Elmendorf theo
huéng vudng goc véi huéng may thuong la khong cao hon mirc 20,0N, t6t hon 1a

khong cao hon mtrc 15,0N.

Luc khang xuyén thung (PRF)
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T4t hon, néu mang moéng duge ciu thanh bdi hdén hop polyetylen theo séng
ché ¢6 luc khang xuyén thing (PRF) it nhét 1a 25N, t&t hon nita néu it nhét la
28N, va tét nhat néu it nhat 1a 30N, khi dugc do trén mang théi 25pm. Gi6i han
trén culuc khang xuyén thing (PRF) thuong 1a khéng cao hon mac 60N, t6t hon

13 khong cao hon mte 55N.

Ning lurgng khang xuyén (PRE)

Tét hon, néu mang mong duge cAu thanh béi hdn hop polyetylen theo séng
ché c6 ning luong khing xuyén (PRE) it nhét 1a 0,507, tét hon nita néu it nhét 1a
0.55J, va t6t nhét néu it nhat 13 0,607, khi duge do trén mang thdi 25pm. Gii han
trén cta ning lugng khang xuyén (PRE) thuong 13 khong cao hon muc 2,0, t6t

hon 1a khdong cao hon mue 1,5].

Téc d6 truyén dan hoi nude & & 4m tuwong ddi 100%

Tét hon, néu mang mong dugc cdu thanh bdi hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 tbc do truyén din hoi nuwde & d6 Am tuong dbi 100% & 23°C (WVTR-dO
4m trong ddi 100%) khong cao hon murc 10,0g/m*/ngay, t6t hon nita néu khong
cao hon mtrc 9,5g/m*ngay, va t5t nhat néu khong cao hon murc 9,0g/m?ngay, khi
duoc do trén mang thdi 25um. Giéi han duéi cla tbc do truyén dan hoi nudc & dd
Am tuong dbi 100% & 23°C (WVTR-d0 dm tuong déi 100%) thudng la khong

~ dudi mirc 4,0g/m?ngay, t6t hon néu khong dudi muc 5,0g/m?/ngay.

Téc d6 truyén din hoi nude & d6 dm tuong ddi 90%

Tét hon, néu mang moéng duoc cau thanh bdi hdn hop polyetylen theo sang
ché ¢6 tbc dd truyén din hoi nude & do 4m tuong dbi 90% & 23°C (WVTR-90%
d6 4m tuong ddi) khong cao hon muc 9,0g/m*/ngdy, t6t hon nita néu khong cao
hon muc 8,5g/m2/ngay, va tot nhét néu khong cao hon mutc 8,0g/m?ngdy, khi
dugc do trén mang thdi 25um. Gidi han dudi cia tbc do truyén dan hoi nuée & do
Am tuong d6i 90% & 23°C (WVTR-90% d6 dm tuwong d6i) thuong 1a khong dusi

muc 3,0g/m¥ngay, t6t hon néu khong dudi mic 4,0g/m?/ngay.
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Do thim khi oxy

Tét hon, néu mang méng duoc ciu thanh boi hon hop polyetylen theo sang
ché ¢6 do thdm khi oxy (OTR) khong cao hon mtrc 3100cm?*/m*ngdy, t5t hon nira
néu khong cao hon mtrc 3000cm*/m?/ngay, va t5t nhéit néu khong cao hon mirc
2900cm?/m?/ngay, khi dugc do trén mang thdi 25pum. Gi6i han dudi ctia do thim
khi oxy (OTR) thudng 1a khong duéi mic 1500cm®/m?/ngay, t5t hon néu khong

dudi mire 1600cm?/m?/ngay.

Ham luoﬁg gel

Tét hon, néu mang méng duge ciu thanh boi hdn hop polyetylen theo sang
ché ¢6 khong qua 0,5gel/m?, t6t hon nita 1a 0,1gel/m? va t6t nhat 1a khong c6
gel/m? ¢6 dudng kinh 16n hon 1000pum, khi dugce do trén mang dic 70pm.

Tt hon, néu mang méng duge céu thanh béi hén hop polyetylen theo sang
ché ¢o6 khong qué 2,0gel/m?, t6t hon nira néu c6 khong qua 1,5gel/m? va t5t nhét
néu c6 khong qua 1,0gel/m? cia céc gel ¢6 duong kinh nim trong khoang 601-
1000um, khi dugc do trén mang dic 70pm. Gidi han dudi ciia ham lugng gel ¢
dudong kinh nim trong khoing 601-1000pm thuong 13 khong dudi mirc
0,01gel/m?, tét hon nita 1a khong dudi mirc 0,1gel/m>.

Tét hon, néu mang mdng duoc cdu thanh béi hdn hop polyetylen theo séng
ché c6 khong c6 qué 35gel/m?, t6t hon nira néu c6 khong qué 20gel/m? va tét nhat
néu cé khéng qui 17gel/m? c6 dudng kinh nim trong khoang 301-600um, khi
dugc do trén mang duc 70pum. Gidi han dudi ciia ham luong gel ¢6 ¢6 dudng
kinh nidm trong khoang 301-600um thuong 1a khong dudi mirc 5gel/m?, t6t hon
nita 1a khéng dudi mac 7gel/m>.

Tét hon, néu mang méng dugc cAu thanh boi hdn hop polyetylen theo sang
ché c6 khong qué 140gel/m?, tét hon nita néu c6 khong qua 120gel/m? va tbt nhat
néu c6 khong qua 80gel/m? c6 dudng kinh nim trong khoang 100-300um, khi
dugce do trén mang duc 70pm. Gidi han dudi cia ham luong gel c6 duong kinh
nim trong khoang 100-300pm thudng 12 khdng dudi muc 10gel/m?, t6t hon nira 1a

khong dudi mire 20gel/m>.
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Quy trinh
Hbn hop polyetylen dugc tao ra theo quy trinh, trong d6 nhua nén duge
trang hop theo quy trinh nhiéu giai doan trong it nhét hai thiét bi phan tng ké tiép

nhau theo thir tir bt ky v6i sy ¢6 mit cia chét xtc tac tring hop.

Chét xtc tac tring hop

Chét xtc tac tring hop dugc uu tién la chét xuc tac trung hop Ziegler-
Natta, ma tdt hon néu 12 hop chét magie, hop chit nhom va hop chit titan trén
chét mang dang hat. |

Chét mang dang hat nay cé thé 1a chét mang oxit vo co, nhu silic oxit,
nhdm oxit, titan oxit, silic oxit-nhdm oxit va silic oxit-titan oxit. Tt hon 13, chét
mang nay la silic oxit.

C& hat trung binh cua silic oxit thudng ¢ thé nim trong khoang tir 10 dén
© 100pm. Tuy nhién, da nhan thiy ring nhing loi thé ddc biét c6 thé dat dugc néu |
chit mang nay c6 c& hat trung binh nim trong khoang tir 15 dén 30um, t5t hon
néu nim trong khoang tr 18 dén 25um. Dic biét da phat hién ra rang ¢ hat trung
binh ciia polyme di dugc tao ra trong quy trinh theo la nhu nhau cho du chét xic
tac dugc mang trén chit mang c6 ¢& hat 20pum hay trén chit mang c6 c& hat'
40um. Thuc té 13, ph?m hat polyme min 1a nho néu chét mang c6 ¢d hat trung binh
1a 20pum duge st dung. Viée giam bét polyme min lam giam nguy co bit kin va
nhd d6 g6p phéan vao viéc van hanh quy trinh bn dinh. Mat do, diéu d6 gop phan
tao ra cac mang polyme c6 do ddng nhét t6t. Céc vi du vé cac vit liéu mang thich
hop bao gdm, vi du, ES747JR duoc san xuét va phan phéi boi hang Ineos Silicas
(truéc day 1a Crossfield), va SP9-491, duoc san xuit va phan phéi boi hang
Grace.

Hop chét magie 1 san phim phan mg cua magie dialkyl va ruou. Rugu
nay 1a rugu mot 1An mach thing hodc mach nhanh. Tét hon 13, rugu nay c6 6 téi
16 nguyén t cacbon. Céc ruou mach nhanh déc biét dugce uvu tién, va 2-etyl-1-
hexanol 1a mot vi du vé ruou duoc wu tién. Magie dialkyl ¢ thé 12 hop chit gdm
magie gin v6i hai nhém alkyl, ma c6 thé 13 gidng nhau hoic khac nhau. Butyl-

octyl magie 1a mot vi du v& magie dialkyl dugc wu tién.
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Hop chét nhom 12 nhém alkyl chira clo. Cac hop chat dugc uu tién dic bist
14 nhém alkyl diclorua va nhom alkyl sesquiclorua.

Hop chét titan 12 hop chét titan chira halogen, t5t hon néu 13 hop chit titan
chira clo. Hop chét titan dwgc wu tién dic biét 1a titan tetraclorua.

Chét xuc tac nay cé thé duoc tao ra boi viée 14n luot cho chét mang tiép
xtc vdi cac hgp chét néu trén, nhu d3 duge mo ta trong EP-A-688794. Theo cach
khac, né c6 thé duoc tao ra boi viee dau tién tao ra dung dich tir cdc thanh phén
nay sau d6 cho dung dich nay tiép xtc véi chat mang, nhu di duge mo ta trong
WO-A-01/55230. |

Céc chét xuc tac thich hop khac d3 dugc mo ta trong EP 2 799 456.

Thanh phan chat xuc tac rin néu trén duge cho tiép xtic v6i chat dong xtc
tac nhom alkyl, ma t5t hon néu 1a hop chit nhom trialkyl, sau d6 no co thé duoc
str dung trong qué trinh trung hop. Viée tiép xtc ciia thanh phan chat xtc tac rin
v6i chét d@)ng xuc tac nhom alkyl co thé dugc thuc hién trude khi dua chét xtc tac
vao thiét bi phan ung trung hop, hodc ¢ thé dwoc thuc hién béng cach dua tach

biét hai thanh phan nay vao thiét bi phan Gng triing hop.

Quy trinh cy thé

Quy trinh tao ra hdn hop polyetylen theo sang ché bao gbdm cac budc sau:
a) trung hop etylen véi su c6 mét cua chit xac tac tring hop trong thiét bi phan
tng trung hop thir nhat dé tao ra chit trung gian thtr nhat dugc cAu thanh bai
thanh phan polyme etylen trong lwong phén ti thap;
b) chuyén chét trung gian thir nhét nay vao thiét bi phan tmg tring hop thit hai;
¢) tring hop etylen va it nhat mot comonome duge chon tir céc alpha-olefin c6 4
ti 8 nguyén tr cacbon v6i su c6 mét cia chét trung gian thir nhét dé tao ra nhua
nén duoc cAu thanh boi thanh phan polyme etylen trong luong phan tir thip va
thanh phén polyme etylen trong lwgng phén tit cao;
d) héa hop nhua nén nay dé thu dugc hdn hop polyetylen.

Tét hon, néu chét trung gian thir nhét chira thanh phan polyme etylen trong

lrgng phén tir thép nhu dugc xac dinh trong ban mo ta.
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T(;)t hon, néu nhua nén duoc ciu thanh boi thanh phan polyme etylen trong
lrong phén tu thap va thanh phan polyme etylen trong luong phan tir cao nhu
dugce xac dinh trong ban mo ta.

Tét hon, néu nhua nén va hdn hop polyetylen duge xac dinh béi cac dic
tinh ctia nhwa nén va hdn hop polyetylen da néu trén hodc trong cac diém yéu ciu
bao hd kém theo.

Nhiét d¢ trong thiét bi phan tng thir nht, t6t hon 1a thiét bi phan Gng pha
bot nhio thir nhat, tét hon nita 1a thiét bi phan tmg kiéu vong 13p thi nhat, thuong
12 ndm trong khoang tr 50 dén 115°C, tét hon néu nim trong khoang tir 60 to
110°C va dic biét néu nim trong khoang tir 70 dn 100°C. Ap suét thuong 13 nam
trong khodng tir 1 dén 150 bar (1.10*-150.10°kPa), tot hon néu nam trong khoang
tir 1 dén 100 bar (1.10>-100.10’kPa). -

Viéc trung hop pha bdt nhao cd thé dugc thuc hiéﬂ trong thiét bi phan tng

{3 biét bat ky thuong duoc dung d tring hop pha bot nhao. Cac thiét bi phan tng
 nhu vay gdm thiét bi phin tng dang thing ¢6 khudy lién tuc va thiét bi phan tmg
kiéu vong lap. Dic biét duge uu tién néu thyuc hién viéc tring hop trong thiét bi
phan tmg kiéu vong 1ap. Trong cac thiét bi phan tng nhu vy, bot nhao duoc tun
hoan véi téc dd cao doc theo duong 6ng kin nhd viée st dung bom tudn hoan. Cac
thiét bi phan tmg kiéu vong lap néi chung da biét trong linh vuc k§ thuét nay va
cac vi du vé ching d3 dugc dua ra, vi dy, trong US-A-4,582.816, US-A-
13,405,109, US-A-3,324,093, EP-A-479 186 va US-A-5,391,654.

Dai khi ¢6 loi néu thue hién Viéc tring hop pha bdt nhao & muc 16n hon ap
suit va nhiét d6 t6i han ctia hdn hop luu. Cac cong doan cla quy trinh tring hop
nhu vy d3 duge mo ta trong US-A-5,391,654. Trong cong doan nhu vay, nhiét do
thuong it nhat 1a 85°C, t6t hon néu it nhat 1 90°C. Ngoai ra, nhiét d¢ thuong 1a
khéng cao hon muc 110°C, t5t hon 13 khong cao hon mirc 105°C. Ap suit trong
didu kién niy thuong it nhét 1 40 bar (40.10%kPa), tot hon néu it nhat 1a 50 bar
(50.10’kPa). Ngoai ra, ap suit nay thuong 1a khong cao hon muc 150 bar
(150.1021<:Pa), tdt hon 13 khong cao hon mtc 100 bar (IOO.IOZkPa). Theo mot
phuong an dugc wu tién, budce trung hop pha bot nhao, dugc thuc hién trong céac

diéu kién siéu t6i han, nhd d6 nhiét do phan tmg va 4p suat phan ng nam trén céac
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dim tréi han tuong duong cta hdn hop d& dugc tao ra bdi modi trudng
hydrocacbon, monome, hydro va comonome tlly y va nhiét d¢ trung hop thdp hon
nhiét d6 néng chay cia polyme dugc tao ra.

Bot nhao ¢6 thé duoc rit ra khoi thiét bi phan tng pha bot nhao mot cach
lién tuc hodc timg dot. Mot cach thie rat timg dot duoc vu tién 1a viéc st dung
cac chan léng ma & d6 bot nhao dugc tdp trung trude khi rat mé bot nhao dic ra
khoi thiét bi phan tng. Viéc st dung céc chin ling di dugc mo ta, khong ké
nhimg 4n phdm khic, trong US-A-3,374,211, US-A-3,242,150 va EP-A-1 310
295. Viée rit lién tuc da duge mo ta, khong ké nhitng 4n pham khéc; trong EP-A-
891 990, EP-A-1 415 999, EP-A-1 591 460 va WO-A-2007/025640. C¢ loi, néu
viée rit lién tue duoce két hop véi phuong phép lam dic thich hop nhu di duge mo
ta trong EP-A-1 415 999 va EP-A-1 591 460.

Chc chan léng duge st dung dé 1am dic bot nhao dé rat ra khéi thiét bi
phan tmg. Dong it ra do vy chira ham lugng polyme trén mét don vi thé tich
nhiéu hon so véi ham lugng polyme trung binh trong thiét bi phan img. Piéu nay
la ¢6 lei do chi can it chét long dugc dua tro lai thiét bi phan Gng va nho vay céc
chi phi cho thiét bi 1a thip. Trong cac day chuyén san xuat quy mé thuong mai,
chit luu ma duge rat ra cing v6i polyme bdc hoi trong thiing bay hoi va sau d6 n6
duogc nén béng may nén va dugc tai tudn hoan vao thiét bi phan tng pha bt nhao.

Tuy nhién, cac chan ling khién dong polyme ra khong lién tuc. Diéu d6
khién cho 4p suét va ca cac bién sé khac trong thiét bi phan ting bi bién dong theo
thot gian rut ra. Ngoai ra, cong sudt rat ra bi han ché va tiiy thude vao kich thuée
1a sb luwgng cda cac chan léng. Nham khic phuc céc nhuoc diém nady, viéc rut ra
lién tuc thuong duge uu tién.

Viéc rat ra lién tuc, mat khac, lai c6 nhugc diém 14 polyme dugc rit ra
thuong 14 ¢6 ndng do gidng nhu ndng do ma né cé trong thiét bi phan tng. Nhim
lam giam lugng hydrocacbon can phai nén, c6 lgi néu ctra ra lién tuc duge két hop
véi mot co cAu lam dic thich hop, nhu hydroxyclon hodc séng rdy, nhu da dugc
mo ta trong EP-A-1 415 999 va EP-A-1 591 460. Dong giau polyme sau d6 dugc
din vao binh chung nhanh va dong nghéo polyme dugc dua trg lai thang vao thiét

bi phén rng.
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Dé didu chinh téc d6 dong néng chay cia phin polyetylen d dugc triung
hop trong thiét bi phan tmg pha bdt nhao, t8t hon néu hydro dugc dua vao thiét bi
phan Gmg.

Tét hon, néu liéu cp hydro trong giai doan phan mg thi nhit duoc didu
chinh theo liéu cip etylen dé c6 dugc ty 1& hydro so vdi etylen trong thiét bi phan
rng pha bdt nhao thr nhit nim trong khoang tir 300 d&n 750mol/kmol, t&t hon
nita 1a ndm trong khoang tir 350 dén 700mol/kmol.

Phan polyetylen di tao ra trong thiét bi phan ting pha bdt nhao thir nhét c6
thé 1a phan polyme etylen ddng nhét hoic phan copolyme etylen. |

DPuogc uu tién 12 comonome khong dugc dua vao thiét bi phan trng pha bot
nhao th nhét.

Thoi gian luu va nhiét ¢ trung hop trong thiét bi phan tng pha bt nhao
thtr nhét duge didu chinh nhu dé tring hop phan polyme etylen ddng nhét thuong
13 v6i ham lugng ndm trong khoang tir 40 dén 48 % khdi luong, tot hon 1a ndm
trong khoang tir 42 dén 46% khéi lugng ctia toan bd nhya nén nay.

Trude khi dua bot nhao polyme vao thiét bi phan tmg trung hep thir hai, c6
thé ¢6 budc 1am sach dé loai bé hdu hét cac hydrocacbon ra khéi bot nhao
polyme. T4t hon, néu budce 1am sach nay duge thyuc hién trong binh chung nhanh
duoc van hanh vé6i ap suat nam trong khoang tir 2 dén 10 bar (2.102-10.102kPa) va
nhiét do nam trong khoang tir 50 dén 100°C. Tét hon, néu sau budce lam sach nay,
chét trung gian thr nhAt d3 tao ra trong thiét bi phan Ung bt nhao thu nhét duoc
chuyén vao thiét bi phan (mg th hai, tét hon 1a thiét bi phan tng pha khi, tot hon
nira 12 thiét bi phan tng pha khi kiéu tang soi.

Trong thiét bi phan Gng pha khi kiéu ting s6i, olefin dugc trang hop véi su
c6 mat ctia chét xtc tac trung hop trong dong khi dich chuyén di lén. Thiét bi
phén Ung nay thuong ¢ mot tAng sb6i bao gdm cac hat polyme phat trién chira
chét xtic tac hoat tinh nam trén ghi clia tAng soi.

Téng polyme dugc 1am s6i nho sy trg gitp cla khi tAng s6i chira monome
olefin, thdm chi c& (c4ac) comonome, thdm chi ca cac chét kiém soat phét trién
mach hodc cac tac nhan chuyén mach, nhu hydro, va thdm ‘chi ca khi tro. Khi tro

nay vi vay co thé 1a gidng nhu hoic khéc véi khi tro dd duge sir dung trong thiét
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bi phan tng pha bdt nhao. Khi tAng s6i duoc dua vao budng nap & day cua thiét bi
phan Umg. P& dam bao ring dong khi duge phin bb dbng déu trén toan bo dién
tich mit cit ngang clia budng nap, dudng bng nap c6 thé dugc trang bi bd phan
chia dong dong nhu da biét trong linh vuc k¥ thuét ndy, vi du, US-A-4,933,149 va
EP-A-684 871.

T bﬁéng nap, dong khi di lén trén qua ghi tang soi di vao tAng s6i. Chirc
ning cta ghi tAng sbi 1a dé chia déu dong khi di qua mit cit ngang clia tAng sbi.
P6i khi, ghi tAng sbi nay ¢6 thé duge bé tri dé thiét 14p mot doc khi. quét doc
thanh cta thiét bi phan tng, nhu da dugc mo ta trong WO-A-2005/087261. Céc
dang ghi ting s6i khac da duge md ta, khong ké nhirng 4n phdm khAc, trong US-
A-4.578,879, EP 600 414 va EP-A-721 798. Su mo ta té)ng quan d& dugc dua
trong 4n phidm cta Geldart va Bayens: The Design of Distributors for Gas-
fluidised Beds, Powder Technology, Vol. 42, 1985.

Khi tAng s6i di qua tAng s6i. Van tbc b& mit cua khi ting sdi phai cao hon
van tbc khi ting sbi nho nhét clia cac hat 6 trong tAng s6i, néu khong thi su sdi ¢6
thé khong xay ra. Mit khéc, van t6c ctia khi cAn phai thdp hon van tbc xam nhap
cua khi nén van chuyén, néu khong thi toan bd tffmg s0i ¢6 thé bi cubn theo khi
tang s0i. Van tbc ting s6i nho nhét va van toc xAm nhép ciia khi nén vén chuyén
c6 thé dugc tinh toan khi céc dic tinh hat da biét bang cach st dung céac k¥ thuat
thuc nghiém thong thudong. Su md ta téng quan da dugc dua ra, khong ké nhirng
4n pham khac, trong 4n phim ctia Geldart: Gas Fluidisation Technology, J. Wiley
& Sons, 1996.

Khi khi tAng sdi tiép xtic v6i ting sdi chira chét xuc tac hoat tinh, cdc thanh
phan c6 hoat tinh phan Ung cua khi, nhu cic monome va cac tic nhén chuyén
mach, phan ing véi su c6 mit cua chét xuc tac dé tao ra san phém polyme. Déng
thoi, khi duoc 1am néng bai nhiét phén ing.

Khi ting s6i chwa phan Ung sau d6 dugc l4y ra tir dinh cia thiét bi phan
ung, dugc nén va tudn hoan vao budng nap clia thiét bi phan tng. Trudc khi vao
thiét bj phan tGng, cac chét phan trng méi duge dua vao dong khi tAng sbi dé bu
dip céc hao hut do phén Gng va viéc thao sin phim giy ra. Néi chung da biét

céch thire dé phan tich thanh phan cta khi ting sbi va dua thanh phan khi vao dé
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duy tri thanh phin khong dbi. Thanh phan thuc té dugc quyét dinh bdi cac dac
tinh dugc mong mudn cia san pham va chét xtic tac dugce st dung trong qua trinh
trung hop.

Sau d6, khi dugce lam ngudi trong bd trao dbi nhiét dé loai bd nhiét phan
{mg. Khi nay dugc 1am ngudi xudng nhiét do thap hon nhiét do cla ting soi dé
tranh viéc 1am néng ting sbi do phan tng gly ra. C6 thé 1am ngudi khi xubng
nhiét 30 ma né ngung tu. Khi céc giot 1éng di vao ving phan Umg, chung hoa hoi.
Nhiét hoa hoi nay sau d6 gop phan cho viéc loai bé nhiét phan Gng. Kiéu van
hanh nay con dugc goi 1a kiéu ngung tu va cac bién thé clia n6 da duge md ta,
khong ké nhitng 4n phdm khéc, trong WO-A-2007/025640, US-A-4,543,399, EP-
A-699 213, va WO-A-94/25495. Ciing c6 thé bd sung chit 1am ngung tu vao dong
khi tudn hoan, nhu di dugc md ta trong EP-A-696 293. Céc chit 1am ngung tu
nay chta céc thanh phan khong dé tring hop, nhu propan, n-pentan, isopentan, n-
butan hodc isobutan, chung dugc ngung tu it nhit mot phan trong bd 1am ngudi.

San phdm polyme c6 thé dugc rat ra khoi thiét bi phan tmg pha khi mot
cach lién tuc hodc timg dot. Viéc két hop ca hai phuong phéap nay cling c6 thé
duogc 4p dung. Viéc rit ra lién tuc da dugc mo ta, khong ké nhitng 4n phém khac,
trong WO-A-00/29452. Viéc riit ra timg dot di dugc md ta, khong ké nhitng 4n
phim khéc, trong US-A-4,621,952, EP-A-188 125, EP-A-250 169 va EP-A-579
426.

Phin dinh ciia it nhat mot thiét bi phan tmg pha khi ¢6 thé c6 mot ving
thoat. O trong ving nhu vay, dudng kinh cia thiét bi phan tmg dugc ting 1én @é
lam 1am giam tdc d6 khi va cho phép céc hat tir tAng s6i da bi cudn theo khi sdi
roi tré lai ting soi.

Mirc tAng s6i c6 thé dugc quan sét béi cac k§ thuét khac nhau da biét trong
[inh vuc k¥ thuat nay. Vi du, mirc chénh 1&ch 4p sudt giita ddy cla thiét bi phan
ung va muc tAng sdi co thé dugc ghi nhan so véi toan bd chidu dai cta thiét bi
phéan Ung va cao 40 cia téng s6i ¢6 thé duogc tinh toan trén co s& cac tri sb chénh
1&ch 4p suét. Viéc tinh todn nhu viy mang lai két qua 13 mirc trung binh theo thoi
gian. Ciing c6 thé st dung cc cam bién sidu am hodc cac cam bién phéng xa.

Bing cac phuong phép nay, cac mirc tirc thoi co thé xac dinh dugc, ma tir d6 co
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thé tinh duge muc trung binh theo thoi gian d8 c6 duoc cac mirc tAng s6i trung
binh theo thoi gian.

Ngoai ra, (cac) chit khir tinh dién ¢ thé duoc dua vao it nhéit mot thiét bi
phan Ung pha khi, néu cin. Cac chit khir tinh dién thich hop va cdc phuong phap
sit dung ching da dugc mo ta, khong ké nhimg 4n phim khac, trong US-A-
5,026,795, US-A-4,803,251, US-A-4,532,311, US-A-4,855,370 va EP-A-560 035.
Chung thudng 1 c4c hop chat phan cuc va bao gdm, khong ké nhitng loai khac,
nude, keton, aldehyt, rugu.

Thiét bi phéan mg nay co thé c6 bod khuéy co hoc dé tao thuan loi hon nira
cho viéc dao tron trong tang soi. Vi du vé két cdu thich hop cia bd khudy da duoc
dua ra trong EP-A-707 513.

Nhiét do trong qua trinh tring hgp pha khi trong thiét bi phan tng pha khi
thudng it nhat 12 70°C, t6t hon néu it nhat 1a 80°C. Nhiét 4o thudng 14 khong cao
hon mtc 105°C, t6t hon 13 khong cao hon mitc 95°C. Ap suét thuong it nhit 12 10
bar (10.10°%kPa), t6t hon néu it nhét 1a 15 bar (15.10°kPa) nhung thudng la khong
cao hon muc 30 bar (30.10%kPa), t&t hon 12 khéng cao hon muc 25 bar
(25.10%kPa).

Dé didu chinh tbc do dong nong chay cua phan polyetylen da dugc tring
hop trong thiét bi phan Gng pha khi thtr nhét, hydro duge dua vao thiét bi phan
ung.

Tét hon, néu liéu cdp hydro dugc didu chinh theo lidu clp etylen dé co
dugc ty 1€ hydro so vdi etylen trong thiét bi phan tmg pha khi nim trong khoang
tir 50 dén 200mol/kmol, t8t hon nita 12 ndm trong khoang tir 70 dén 170mol/kmol
va t6t nhét 12 nim trong khoang tir 90 d&n 150mol/kmol.

Tét hon, néu trong thiét bi phan tng pha khi, phan copolyme etylen dugc
tao ra. Dong khi tang s6i do vy gdm cic comonome ma t6t hon néu duge chon tir
nhém bao gdm céc conomone alpha-olefin ¢6 4 t6i 8 nguyén tir cacbon. Céc loai
comonome alpha-olefin thich hgp bao gdm I-buten, I-hexen va l-octen. 1-buten
hoécvl-hexen duogc uu tién nhét. Comonome dugc sir dung trong thiét bi phén Gng
pha khi thir nhit c6 thé 1a gidng nhu hoic khac v6i comonome dugc sir dung trong

thiét bi phan mg pha bot nhao. Tét hon, néu liéu cip comonome duge didu chinh
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theo liéu cép etylen dé c6 dugc ty 16 comonome so v6i etylen it nhét 13 nim trong
khoang tir 1,0 dén 50mol/kmol, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 2,5 dén
3OnuﬂﬂqnoLtétnhﬁﬂén5n1uongkhoéngtﬁSJ)dén25nnﬂﬂqnoL

Thoi gian luu va nhiét d§ trung hop trong thiét bi phan tng pha khi duoc
diu chinh nhu dé tring hop phan copolyme etylen thudng 12 v6i ham luong nim
trong khoang tir 52 dén 60% khéi lwong va t6t nhat 13 nim trong khoang tir 54 dén
58 % khdi luong cia toan bd nhua nén nay.

Ngoai ra, tt hon néu nhya nén thanh phim 14y tir thiét bi phan tmg pha
khi, t6t hon 12 gdm thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thip va thanh
phan polyme etylen trong lugng phan tir cao c6 ty trong it nhit 14 958,0kg/m?. Tt
hon 14, ty trong cda nhua nén ndy nam trong khoang tor 958,0kg/m? dén
965,0kg/m?, tot hon nita 14 nam trong khoang tir 958,5kg/m? dén 964,0kg/m?, con
t8t hon nita 13 ndm trong khoang tir 959,0kg/m?* dén 963,0kg/m® va tét nhét 14 nam
trong khoang tir 959,5kg/m? dén 962,0kg/m>.

Viéc tring hop thanh phan polyme etylen trong lugng phan tir thdp va -
thanh phan polyme etylen trong lugng phan ti cao trong cic ving trung hop thir
nhat va tht hai c6 thé dugc ding trude bdi budce tién tring hop. Muc dich cia
viéc tién tring hop ndy 1a dé trung hop mot lugng nhé 1én trén chit xtc tac & nhiét
dé thép va/hodc néng dd monome thr?ip. Nho viée tién trung hop co thé cai thién
dugc hi¢u sult ctia chit xuc tac & dang bot nhao va/hodc cai bién cac dic tinh cua
polyme cubi. Budgce tién tring hop c¢6 thé duoc thuc hién & dang bot nhao hodc
trong pha khi. Tét hon 13, viéc tién trang hop dugc thyc hién & dang bot nhao, tbt
hon 14 trong thiét bi phan tmg kiéu vong lap. Ciing t6t hon, néu viéc tién tring
* hop nay dugc thuc hién trong chit pha loang tro, t6t hon 14 chit pha long nay 14
hydrocacbon ¢6 diém s6i thip c6 1 téi 4 nguyén tir cacbon hodch hdn hop ctia cac
hydrocacbon nhu vay.

Nhiét do trong budc tién tring hop thuong la nim trong khoang tir 0 dén
90°C, tét hon 1a nim trong khoang tir 20 dén 80°C va t6t hon nita 14 ndm trong
khoang tir 40 dén 70°C.
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Ap suét khong quan trong va thuong 1a nam trong khoang tir 1 dén 150 bar
(1.10%-150.10%kPa), tt hon 1a nim trong khoang tir 10 dén 100 bar (10.10°-
100.10%kPa).

Chét xuc tac tring hop c6 thé duoc chp vao giai doan tring hop bét ky
nhung t&t hon néu dwgc cip vao giai doan trang hop thi nhét hosc giai doan tién
trung hop, khi c6 mat. Tt hon, néu cac tha‘mh ph?ln chit xuc tac duge dua vao
budce tién tring hop. Tét hon 14 san pham phan g clia bude tién tring hop tiép
d6 duogc dua vao thiét bi phan Gng tring hop thu nhit. Thanh phan tién tring hop
dugc tinh toan theo ham lugng cia thanh phan di duoc tao ra trong budc trung
hop thuc té thtr nhit sau budc tién trung hop, tot hon 12 theo ham luong clia thanh

phan polyme etylen trong lugng phan tir thap.

Trén hop

Tét hon, néu hdn hop polyetylen theo séng ché duge tao ra trong quy trinh
nhiéu giai doan ma bao gﬁ‘)m budce tron hop, trong 4o nhua nén, ma thuong la
dugce tao ra & dang bot nhua nén tir thiét bi phan tng, dugc ép dun trong may ép
dun va sau d6 duoc tao vién thanh cic vién polyme theo cach da biét trong linh
vue k¥ thuét nay dé tao ra hdn hop polyolefin theo sang ché.

Tuy v, cac chat phu gia hodc cac thanh phan polyme khac c6 thé dugc bd
sung vao hdn hop nay trong bude tron hop v6i ham luong nhu néu trén. Tét hon
13, hdn hop theo sang ché thu dugce tlr thiét bi phan tmg duoc trn hop trong may
¢ép dun cung véi céc chét phu gia theo cach da biét trong linh vuc k§ thuat nay.

May ép dun nay co thé 13, vi du, méy ép dun d dugc st dung thong thudng
bat ky. Mot vi du vé may ép dun dé ding trong budc tron hop theo séng ché co
th8 may ép din duoc cung cip béi hiang Japan Steel works, Kobe Steel hodc

Farrel-Pomini, vi du, JSW 460P hodc JSW CIMO90P.
Tao mang méng

Céc mang polyme thuong dugc tao ra bang cach ép dun mang thdi hodc

bang cach ép dun mang duc.
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Trong truong hgp mang dang 16p, mot vai 16p ciia mang mong ¢o thé dugc
ddng ép dun hodc duge tao 16p trong qué trinh ép dun mang thdi hoic ép din
mang duic.

Céc quy trinh nay da biét rd trong linh v k¥ thuét nay va dé thich tng dé

tao ra cac mang méng ma dugc ciu thanh béi hdn hop polyetylen theo sang ché.

St dung
Sang ché cling mo ta viéc str dung hdn hop polyetylen nhu duge xac dinh
trong ban md ta dé san xuét san phdm nhu mang méng nhu duge x4c dinh trong

ban mo ta.

Vi du thwe hién sing ché
1. Céac phuong phéap do
a) Téc do dong néng chay

Tdc d6 dong néng chay (MFR) duoc xéc dinh theo tiéu chudn ISO 1133 va
dugc tinh theo don vi g/10 phat. MFR 12 m6t d4u hiéu vé do chay, va vi thé thé
hién cho kha ning d& gia cong, ciia polyme. Téc d6 dong néng chiy cang cao, thi
d6 nhét cua polyme cang thip. MFRs cia polyetylen dugce do 3 nhiét 4o 190°C va
véi tai trong Skg, MFR, cta polyetylen dugce do & nhiét d¢ 190°C va véi tai trong
2,16kg va MFR,; cua polyetylen dugc do ¢ nhiét 4o 190°C va véi tai trong
21,6kg. Tri s6 FRR (ty s dong chay) 1a ty s6 ctia cac luu luong véi cic tai trong
khac nhau. Do vay, FRR,y5 ky hiéu cho tri sé MFR,;/MFRs va do vy, FRRy;, ky
hiéu cho tri s6 MFRy/MFR,.

MFR, ctia thanh phan polyme etylen trong luong phan tir cao da dugc
tring hop trong thiét bi phan tmg trung hop thtr hai dugc tinh theo MFR, clia
thanh phan polyme etylen trong lwong phén tir thdp da duoc trang hop trong thiét
bi phan tmg tring hop thir nhit va MFR, ciia nhya nén nhu sau:

LogMFRys = % khdi luongmg mi X LogMFReug mie + % khéi luongmg na X
LogMFRng hai
trong do:

- “cu0i” tuong Ung vdi tri sO “cia nhua polyetylen™;
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- “tht nhat” twong véi tri s6 “ctia thanh phén polyme di dugc tao ra trong thiét bi

phén tmg thir nhét;

- “thir hai” tuong véi tri sb “ctia thanh phén polyme da dugc tao ra trong thiét bi
phéan tng thir hai.

b) Ty trong

Ty trong cla polyme dugc do theo tiéu chuin ISO 1183-1:2004, Phuong
phip A trén méiu duc ép da dugc chudn bi theo tiéu chuin EN ISO 1872-2
(2/2007) va dugc tinh theo don vi kg/m3 .

¢) Ham lugng comonome

Phd *C-NMR duoc ghi trén may quang phé Bruker 400 MHz & 130°C tur
cdc mau di duoc hoa tan trong 1,2,4-triclorobenzen/benzen-d6 (90/10 khdi
lwong/khdi lwong). Viée quy ddi gitra % khoi luong va %mol c6 thé dugc thuc

hién bang c4ch tinh todn.

d) Cac thong sb luu bién ,

Viéc dic ta cac dic tinh ctia polyme néng chay béi phép do cit dong phu
hop theo cac tiéu chuan ISO 6721-1 va 6721-10. Viéc do duoc thuc hién trén may
do lru bién quay c6 kidm soat ung sudt Anton Paar MCR501, c¢6 dang hinh hoc
tém song song 25mm. Céc phép do dugc thuc hién trén cac tdm dugc duc ép sir
dung moi trudong khi nito va thiét 14p Gng suat & ché d6 nhét dan hdi tuyén tinh.
Céac thtr nghiém cit dao dong dugc thue hién & 190°C cép dai tan sb trong khoang
tir 0,01 dén 600 rad/s va thiét 1ap khe hé 1,3mm.

Trong thir nghiém cit dong, dau do chiu mot bién dang ddng nhét véi tmg
suét cit hogc bién dang cit thay dbi theo hinh sin (ché d6 kiém soat bién dang va
~ Ung sult, mdt cach tuong ing). Trong thir nghiém bién dang c6 kiém soat, dau do
chiu mdt bién dang hinh sin dugc thé hién bai ham sb:

(1) = vo sin(wt) (1
Néu bién dang dugc tao ra & ché d dan hdi tuyén tinh, thi ddp Ung tmg

suat hinh sin thu dugc ¢6 thé dugce the hién béi ham s6:
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o(t) = og sin(wt +9) 2)

‘trong d6 oy, va v 1in luot 12 cac d6 16n Ung sudt va bién dang; o 14 tin s goc; &

1a do dich pha (géc tdn hao gifta bién dang va d4p Gng Ung sut); t 12 thoi gian.
Céc két qua thir nghiém dong thudng duge thé hién bing mot s6 ham sb

Iwu bién khac nhau, cu thé 1a modun trit khi cit, G’, médun ton hao khi cit, G,

modun ct dong, G*, do nhét cét dong, n*, do nhdét cat dong luc, 7', thanh phén

1éch pha cua do nhét cat dong, n" va tang s6 ton hao, tan 1, ¢6 thé duoc thé hién

nhu sau:
G'= 22 cosd [Pa] (3)
Yo
G* =22 sind [Pa] (4)
Yo

G* = G* +iG** [Pa] (5)

n*=n'-in" [Pa‘s] (6)
, G o

N’ =— [Pa:s] (7
S cl

N’ =—[Pas] ®)

Viéc xé4c dinh chi sd truot dinh méng, né tuong quan véi MWD va doc 18p
v6i Mw, dugc md ta bing cong thire 9. |

Eta* dbi v6i (G* = x kPa)

SHI(X/Y) = Eta* d6i voi (G* =y kPa) ©)

Vi du, SHI37510) duoc xéac dinh boi tri s6 @6 nhét dong, tinh theo don vi
Pa s, da xac dinh dugc d6i vé6i tri s6 G* bang 2,7kPa, chia cho tri s6 d6 nhét dong,
tinh theo don vi Pa s, da xac dinh dugc dbi voi tri s6 G* béng 210kPa va SHIs/00)
duogc xac dinh bdi tri s do nhét dong, tinh theo don vi Pa s, di x4c dinh dugc dbi
véi tri sb G* b%lng 5kPa, chia cho tri sb d6 nhét dong, tinh theo don vi Pa s, dd xé4c
dinh dwogc dbi voi tri sb G* bang 200kPa.

Céc tri s6 modun trit (G'), mddun tdn hao (G"), mddun dong (G*) va do
nhét dong (n*) dugc dwa ra du6i dang mot ham cua tin sb (o).

Theo d6, vi du, N*300maws (€ta*300raqs) 18 chit viét tit ky hiéu cho do nhét
dong & tAn s& 300 rad/s va M*qosraas (€ta*0sraass) 18 chit viét tat ky hiéu cho do

nhot dc}ng & tin s6 0,05 rad/s.
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Tang s ton hao tan (delta) dugc xac dinh 12 ty s gifta modun tbn hao (G")
va modun trir (G') & mot tAn sb nhat dinh. Theo do, vi dy, tanggs 1a chit viét tét ky
hidu cho ty sb gitta modun tbn hao (G") va modun trit (G') v6i tin sb goc thir
nghiém 0,05 rad/s va tansg 1a chir viét tit ky hiéu cho ty s6 gifta mddun tén hao
(G") va mbdun trt (G') v6i tin sb géc thir nghiém 300 rad/s.

Su can bﬁng dan hoi tan gs/tansgg dugc xac dinh la ty s6 giffa tang sb tén
hao tangos va tang s6 ton hao tans.

Ngoai c4c ham sd luu bién néu trén, cing c6 thé x4c dinh céc thong sb luu
bién khac nhu chi sé dan hdi EI(x). Chi & dan hdi Ei(x) 1a tri sb médun trir, G* da
x4c dinh duogc dbi véi tri & modun tdn hao, G’ cta x kPa va co thé duoc mo ta
biang cong thie 10,

El(x) = G' d6ivéi (G = xkPa) [Pa] (10)

Vi du, EI(5kPa) dugc xac dinh 1a tri s ctia modun trit G°, 33 x4c dinh duoc
dbi v6i tri sb G** bang 5 kPa. |

Chi s phan tan, PI, duoc x4c dinh bing cong thirc 11,

5
Pl=—— — ocop = o for (G’=G") (11)

G'(wcop)’
trong d6 @cop 12 tin sb goc giao chéo, dugc xac dinh 1a tdn sb goc ma véi nd
modun trir, G', béng mddun tén hao, G".

Céc tri s6 dugc xac dinh theo phuong phps ndi suy don diém, bang phan
mém Rheoplus. Trong trudng hop ma tri s6 G* nhét dinh khong thé xac dinh
dugc bang thuc nghiém, thi tri sb nay dwgc xac dinh bang phép ngoai suy, st
dung phuong phép nhu trén. Trong ca hai trudng hop (ndi suy hodc ngoai suy),
tity bién tir Rheoplus " tri s6 y ndi suy sang tri sb x tir tham sb " va "kiéu noi suy

logarit" dugc ap dung.

Céc tai liéu tham chiéu:

[1] “Rheological characterization of polyethylene fractions", Heino, E.L.,
Lehtinen, A., Tanner J., Seppild, J., Neste Oy, Porvoo, Finland, Theor. Appl.
Rheol., Proc. Int. Congr. Rheol, 11th (1992), 1, 360-362.
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[2] “The influence of molecular structure on some rheological properties of
polyethylene", Heino, E.L., Borealis Polymers Oy, Porvoo, Finland, Annual
Transactions of Nordic Rheology Society, 1995.

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

polymers”, Pure & Appl. Chem., Vol. 70, No. 3, pp. 701-754, 1998.

e) Do nhdt etasy;

Mot phuong phap dugce st dung theo sdng ché lién quan dén tinh luu bién
cua polyme va trén co s& viéc xac dinh do nhét cia polymé v6i tmg sudt cat
khong dbi, rat thip. Ung sudt cit 747Pa dugc chon cho phuong phép nay. PO nhét
cta polyme véi Uimg suét cét nay dugc xac dinh ¢ nhiét 46 190°C va da dugce chi
ra 13 ty 1& nghich v&i dong trong luc cla polyme, tirc 1a d§ nhét cang 16n thi dong
trong luc cang thap.

Viéc do d6 nhdt véi ing suét cit 747Pa dugce thuc hién béng cach str dung
may do d¢ nhét quay, ma co thé 12 may do huu bién tmg suit khong d6i, vi du nhu
Anton Paar MCR Series Rheometer. Céc may do luu bién va chirc nang cia chiing
d3i dugc md ta trong 4n phadm: “Encyclopedia of Polymer Science and
Engineering”, tai ban 14n hai, Tap 14, trang 492-509. Viéc do duge thuc hién voi
Gng sudt cat khong dbi giira hai tAm c6 duong kinh 25mm (hudng quay khong
d6i). Khe ho gitta cac tdm 13 1,2mm. Polyme day 1,2mm dugc chén vao giltacic
tAm nay. | _

Mau ndy dugc didu hoa nhiét do trong 2 phut truée khi bit dau do. Phép do
duoc thuc hién & 190°C. Sau khi didu hoa nhiét do, viéc do bit dau boi vide cp
mdt Ung sut da dinh. Ung sudt ndy duoc duy tri trong 1800 gidy d& cho hé théng
dat cac thong sb bn dinh. Sau d6, viéc do bat dau va do nhét dugce tinh toan.

Nguyén tic do 1a cdp mot momen xo4n nhat dinh vao truc clia tAm nhd
dong co chinh xac. Momen xoin nay sau d6 duoc chuyén thanh tmg suét cat trong
mau. Ung suit cét nay duoc giit khong d6i. Tc dd quay dugc tao ra bdi Gng suét

cit duoc theo ddi va duoc str dung dé tinh toan do nhét clia mau.
f) Trong luong phén tu
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Céc trung binh sb cia trong lwong phan tir (Mz, Mw va Mn), mic phan b
trong lugng phén tir (MWD) va d6 rong cia nd, duge mo ta bang chi s6 phan tan,
PDI= Mw/Mn (trong d6 Mn 13 trong lugng phén tir trung binh sé va Mw 14 trong
luong phan tir trung binh khéi) dugc xéc dinh béi phép sic ky thim gel (GPC)
theo cac tiu chuin ISO 16014-1:2003, ISO 16014-2:2003, ISO 16014-4:2003 va
ASTM D 6474-12 nho st dung céc cong thire sau:

N A
M, — _ZimAi (1)

T eN L Aay/Mp)
_ oMy
Mw - ZE_:lAi (‘“)
— Z?I:1(Ai X Miz)
Mz = TX ot ®)

V6i mot khoang thé tich rira giai khong doi AV, trong d6 A;, va M 1a dién
tich 14t cét dinh sic ky va trong luong phan tir cla polyetylen (MW), 1an lugt lién
quan t6i thé tich rira giai, Vi, trong d6 N bing véi sb luong diém dit lidu thu duge
tir sic ky do gitra cac gi6i han tich phan.

Thiét bi GPC nhiét d6 cao, dugc trang bi cling véi ddu do hdng ngoai (TR)
(.IR4 hodc IR5 cua hang PolymerChar (Valencia, Spain) hééc khic xa ké vi sai
(RI) ctia hing Agilent Technologies, duoc trang bi cing v6i cac cft 3 x Agilent-
PLgel Olexis va 1x Agilent-PLgel Olexis Guard dugc st dung. Dé lam pha dong,
1.2,4-triclorobenzen (TCB) da dugc lam 6n dinh bing 250mg/L 2,6-Di tert butyl-
4-metyl-phenol) dugc st dung. HE thdng sic ky nay duogc van hanh & 160°C va
vé6i luu lugng khéng ddi ImL/phut. 200pL dung dich mau duge tiém cho mdi lan
phén tich. Viéc thu thap dir liéu dugc thuc hién nho st dung ph?m mém Agilent
Cirrus, phién ban 3.3 hoac phan mém kiém so4t PolymerChar GPC-IR.

Bo ¢t duge hiéu chuin theo phuong phép hiéu chuin chung (theo tiéu
chudn ISO 16014-2:2003) bang 19 chét chuén polystyren MWD hep (PS) nim
trong khoang tir 0,5kg/mol dén 11500kg/mol. Céc chét chudn PS nay di dugc hoa
tan & nhiét do trong phong trong vai gio. Viéc quy do6i tréng lugng phén t& dinh
polystyren sang trong lugng phan tir polyolefin dugc thuc hién nhd viéch sir dung
cbng thirc Mark Houwink va céc hing s6 Mark Houwink sau:

Kps=19x 10" mL/g,  ops= 0,655
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Kpe=39x10°mL/g,  apg= 0,725
M0 hinh da thirc bac ba duoc st dung dé 1am khép céc dit liéu hiu chinh.
T4t ca cac mAu duge chudn bi trong khoang ndng dd khoang 0,1mg/ml va
d3 duge hoa tan & 160°C trong 6 gid d6i v6i PE trong TCB d3 duge chung ct
sach da duogc lam 4n dinh béng 1000ppm Irgafos168 véi su 14c nhe lién tuc.

g) Phan tich DSC A

Nhiét d néng chay Tm va nhiét do két tinh Tc dugce do bang méy do nhiét
lugng quét vi sai TA Instrument Q2000 (DSC) trén cac mau 5 téi 7mg. DSC dugc
chay theo tiéu chuan ISO 1135 7/phdn 3/phuong phép C2 theo chu ky gia
nhiét/lam ngudi/gia nhiét véi tbe do quét 10°C/phut trong khodng nhiét do -30 t6i
+225°C. Nhiét d6 két tinh va nhiét két tinh (Hc) dugc x4c dinh tr budc 1am nguoi,
trong khi nhiét d6 noéng chay (Tm) va nhiét néng chay (Hf) dugc xac dinh tir bude
gia nhiét th{ hai.

h) M6dun kéo va céc déc tinh kéo

Céac dic tinh kéo duoc xac dinh & 23°C theo tiéu chudn ISO 527-1 véi mau
Type 1A, v6i tbc do dau chir thap 1mm/phut. Cac mau thtr nghiém dugc rach tir
céc tAm theo céc kich thude Type 1A va cac tAm dic ép c6 do day 4,0mm dugc
chudn bi theo tiéu chuén ISO 1872-2 & nhiét d§ dac 180°C. Vat liéu dugc lam
néng trude bang cach tac dong 4p luc ép nhe trong 5 phut. Sau do, stc ép toan
phﬁn duoc tac ddng trong 5 phut, tiép d6 vat liéu nay dugc lam ngudi v6i tdc do

lam ngudi 15°C/phut va nhiét do thao khuon 1a 40°C.

Mbdun ubn

Mbddun udn duoc xac dinh theo tiéu chuén ISO 178. Cac mau thir nghiém
¢6 kich thuéc 80 x 10 x 4,0 mm® (dai x rong x day) va dugc cét tir cac tAm theo
tiéu chuén ISO 527-1 Type 1A da duoc chudn bi bdi vide dic ép theo tiéu chuén
EN ISO 1872-2. Céc miu duge dé dn dinh & 23°C va d6 am tuong ddi 50%.
Chidu dai cta khoang giffa cdc phin d& 1a 64mm va téc d0 thir nghiém 1a

2mm/phut.
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D0 bén chéng ran nit do tng suat mdi trudng (ESCR)

ESCR dugc thuc hién theo tiéu chudn ASTM D 1693 (50°C, 10% Igepal
C0630).

Cac mau thit nghiém theo tiéu chudn ASTM D 1693 diéu kién B duogc
chudn bi théng qua viée duc ép cac tAm c6 dd day 1,90+0,06mm. Viéc dtc ép
dugc thuc hién theo tiéu chuén ISO 1872-2 véi nhiét do dic 180°C. Vit liéu duge
1am néng trude bang cach tac déng ap luc ép nhe trong 5 phit. Sau do, strc ép
toan phén duogc tac dong trong 5 pht, tiép d6 vat liéu nay dugce lam ngudi véi tde
do 1am ngudi 15°C/phut. Nhiét do thao khuon 1a 40°C. Cac mau (38,0 £ 2,5 mm x
13 = 0,8 mm) dugc cat ra khoi cac tAm, va duge khia theo tiéu chuédn ASTM D

1693, didu kién B.

k) Céc dic tinh kéo cia mang mong

Céc dic tinh kéo cia mang méng dugc xac dinh & 23°C theo tiéu chuin
ISO 527-3 bing mAu Type 2 bing cach sir dung mang théi day 25um. Mddun kéo
theo huéng may (TM-MD) va modun kéo theo huéng vudng goc véi huéng may
(TM-TD) dugc do dudi dang mddun cat tuyén 1% véi tde do thir nghiém
Smm/phit va d6 dai chuén do 50mm theo tiéu chudn ASTM D882.

Do bén kéo dit (TSB-MD va TSB-TD), do bén kéo & gidi han chay (TSY-
MD va TSY-TD), do gidn dai khi dat (EB-MD), d6 gidn dai ¢ gi6i han chay (EY-
MD va EY-TD) dugc xac dinh theo tiéu chudn ISO 527-3, mau Type 2 véi do dai
chudn do 50mm va téc d6 thir nghiém 500mm/phut.

1) B6 bén xé rach

Thir nghiém d6 bén xé tach dugc thuc hién theo tiéu chuan ASTM 1922
trén cac mang thdi 25pum. Do bén xé rach Elmendorf chi luc Newton can thiét @é
1am rach miu mang moéng. N6 duge do nho viée st dung dung cu con l5c da duge
hiéu chudn chinh x4c. Khi ¢6 tic dong trong luc, con lic s& lic theo dudng vong
cung, lam rach mau theo dudng rach san. Mau nay mot bén duge gift boi con lic

va bén phia con lai béi bd phan ¢b dinh. Sw hao hut ning lwgng cla con lic dugc
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chi bo béi kim do. S8 chi ty 16 1a mdt ham sé cta lyc can thiét dé xé rach méu.
Viéc chon khéi hrong ctia con lic dua trén ning luong hép thu ciia mau, duoc wu
tién ndm trong khoang 20-80% cong suit clia con lic. Khong c6 mbi lién hé tuyén
tinh gifra lyc x€ rach va do day mau. Do d6, s& chi so sanh cac dit liéu thu duoc

véi cung d6 day.

m) Strc khéng xuyén

Thir nghiém khang xuyén thing dugc thuc hién theo ti€u chudn ASTM
D5748 trén cac mang thdi 25um. Phuong phap thir nghiém nay xac dinh khé ning
cia mang mdng khang sy ddm xuyén véi téc d6 thip tiéu chun ctia dau dam c6
kich ¢& dic biét d3 dugc phu bang TFE florocacbon dang hinh qua 1€ ¢6 dudng
kinh 19mm, téc d6 thu nghiém (250mm/phut). Pugc thuc hién & cac diéu kién
tiéu chuén, phuong phép thir nghiém nay truyén tai tmg suét theo hai truc. Cit céc
miu mang méng 150mmx150mm & lip vao db ga va dé 6n dinh & 23+2°C v6i @6
4m twong ddi 50+5%.

Luc khang xuyén (N) 1a lyc 16n nhét hodc luc cao nhét xudt hién trong thir
nghiém nay va niang lugng khang xuyén (J) 1a nang luong duge st dung cho t6i
khi dau Xuyén dam thing miu thir nghiém, ca luc khang xuyén 1dn ning hrgng -
khang xuyén déu dugce do bang cach st dung cam bién tai trong 500N d6 chinh

Xac cao va cam bién vi tri chit thép.

n) Tbc @ truyén dan hoi nuée (WVTR)

Pac tinh chén hoi 4m, tuc 1a toc do truyén din hoi nuéc, duge xac dinh
trén cac mang théi c6 d6 day 25um. Cac mau thir dugc gén vat ban chin kin gitra
hai khoang & 4p sudt moi truong xung quanh. Cac mép clia budng thir duoc 1am
kin khit & ngan khong cho khong khi tir bén ngoai lot vao budng thir. Hoi nudce
(6 dang khong khi 4m) lién tuc dugce dua vao nta trén cla budng thir. Hoi nude
duoc cép bing nudce loai HPLC trong bo tao 4m. Nito lién tuc duge dua vao nira
dudi ctia budng thir. Trude khi di vao budng, nito dugc cho di qua chét hat 4m
sang phén tir tryc tuyén. Didu d6 gitp cho viée dam bao ring khi nito khong con

chira hoi nuée bat ki ma ¢6 thé anh hudéng dén s6 lidu toc do truyen dan. Khi hoi
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nude thim qua miu mang mong, né s& kéo theo khi nito va mang qua cam bién
hdng ngoai diéu bién. Cam bién dién tr nay tao ra dién 4p ty 1& thudn véi ham
lrong hoi nude di qua cam bién. Thir nghiém tdc d6 truyén dan hoi nuéc duge
thue hién theo tiéu chudn ASTM F1249:2006 va IS015106-2:2003, & 37,8°C va
@5 Am tuong @i (RH) 90% va & 37,8°C va d6 4m twong dbi (RH) 100%, véi viec

sir dung 10scem khi N; 1am chét mang va dién tich bé mit mang 10cm?.

0) D6 thdm khi oxy (OTR)

Piac tinh chin oxy, tc la do thdm khi oxy, dugc x4c dinh trén cic mang
théi co d6 day 25pum. Mau tht duge gin 1am vat ban chin kin gitta hai khoang &
4p suat mdi trudng xung quanh. Mot khoang dugc thdi cham dong hdn hop khi
nito va hydro (2% H, trong N,) & d6 4m twong d6i va nhiét @ nhét dinh va
khoang kia duoc thdi dong khi oxy c6 cling nhiét 46 va do 4m tuong @i nhur dong
N,. Khi khi oxy thim qua méang vao khi mang nito, né dugc vén chuyén t&i dau
do coulometric noi ma nd tao ra dong dién, do 16n cia né ty 1€ v6i ham lugng cia
oxy toi dau do trén don vi thoi gian. Thir nghiém do thAm khi oxy duogc thuc hién
theo tiéu chudn ASTM D 3985, & 23°C va do a4m tuong dbi 0%, cling véi viée st

dung 10scem cua cac khi NZ/HZ va 05 (99,999%) va dién tich bé mat mang lem?.

p) Ham lugng gel

Ham luong gel dugc xac dinh trén mang 70 micromét dugce lam trén day
chuyén ép din mang dtc lién tuc st dung camera ddc biét va bo xtr ly dir liéu dé
phat hién va dinh lugng cac khuyét tat clia mang méng bao gbm cac nhom gel ¢b
kich thuéc khac nhau. Cac nhom kich thuée gel: 100-300pm, 301-600pm, 601-
1000pm, >1000pum. S6 dém gel duoc bidu thi bang s6 lugng manh trén mot mét
vudng duge tinh bing s6 lugng gel trong timg nhém mau da phat hién duge tir
toan bd ving mang moéng da dugc quét. Cac hat & mép hodc & canh cua mang duc
khong duoc tinh dén khi do do do day ctia n6 16n hon so véi & cac ving & gifta
cua thdn mang. Thoi gian thtr nghiém do ham lugng gel 1a 30 phut sau khi day

hoan toan ra khéi day chuyén san xuat mang duc.
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2. Cacvidu
a) Chét xic tac

Chét xtc tac tring hop dung dé tring hop vi du theo séng ché IE1 duogc tao
ratheovidu 1l cua EP 1378 528 Al.

b) Trung hop vi du theo sang ché IE1

Trong giai doan tién tring hop, thiét bi phan tng kiéu vong lip thi nhét ¢6
thé tich 50dm® duoc van hanh & 70°C va véi ép suit 64 bar (64,10°kPa). Dé tao ra
phdn tién tring hop 2kg/gid cua etylen, va 2g/giv cua hydro dugc bd sung vio.
Ngoai ra, cht xtic tac tring hop dd dugc tao ra theo phin md ta & trén duge dua
vio thiét bi phan Gng nay v6i tde do 11g/gi va chit ddng xuc trietylalumini
(TEA) duge dua vao thiét bi phan tmg nay véi tde do 22g/gid. Céc tham sb cla
thiét bi phan tng dugc thé hién trong bang 1.

B6t nhao polyme dugc rut ra tir thiét bi phan tmg kiéu vong lap thi nhét va
chuyén vao thiét bi phan tmg kiéu vong 1ap c6 thé tich 500dm’. Thiét bi phan tmg
kiéu vong lip thtt hai ndy dugc van hanh ¢ 95°C va véi 4p sudt 64 bar
(64,10°kPa). Etylen va hydro dugc dua vao thiét bi phan nay véi lugng sao cho ty
1€ gitra hydro va etylen (H2/C2) trong thiét bi phan tng nay 1a 456mol/kmol. Chét
xuc tac bd sung hoic comonome khong dwoc dua vao thiét bi phan ing nay. Cac
tham sb cta thiét bi phan tng nay 1a nhu duoc thé hién trong bang 1.

Bét nhao polyme dugc rut ra tir thiét bi phan tmg kiéu vong l3p thi hai va
chuyén vao binh chung nhanh dugc véAn hanh véi ap suét 3 bar (3,10°%kPa) va &
nhiét do 70°C 1a nhiét 0 ma & d6 cac hydrocacbon vé co ban d3 duoc loai bo ra
khoi polyme. Polyme nay tiép d6 duge dua vao thiét bi phan tng pha khi dugc
van hanh & nhiét d6 85°C va véi ap suét 20 bar (20,10’kPa). Ngoai etylen, 1-buten
va hydro dugc dua vao thiét bj phan nay véi lugng sao cho ty 1€ gitra hydro va
etylen (H2/C2) trong thiét bi phan tng nay 1a 110mol/kmol va ty 1 gifra 1-buten
va etylen (C4/C2) trong thiét bi phan Gmg nay 1a 18,8mol/kmol. Cac tham sé duoc
thé hién trong bang 1.

Polyme thu dugc nay dugc suc khi nito (khoang 50kg/git) trong mdt gio,
duoc 1am 6n dinh bang 1000ppm ciia Irganox 1010 va Irgafos 168 va 1000ppm
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Ca-stearat va sau d6 duoc ép dun thanh vién trong mdy €p dun hai truc quay

nguoc chiéu CIM90P (do hang Japan Steel Works san xuét) v6i cong suit

223kg/gidy va tde d truc vit 1a 323 vong/phit.

Bang 1: Cac didu kién tring hop san phdm cia vi du theo séng ché IE1

IE1
Thiét bi tién trung hop:
Nhiét do °C 70
Ap suit bar 64
Chia tach - % khoi lugng 1,6
Quay vong:
Nhiét do °C 95
Ap sut bar 64
H2/C2 mol/kmol 456
Noéng do C2 %mol 2,8
Ning suat kg/gid 37,6
Chia tach % khoi lugng 43 4
MEFR, g/10 phut 280
Ty trong kg/m’ 972
Mw g/mol 26750
Mn g/mol 5050
Mz g/mol 173900
Mw/Mn 5,3
Mz/Mw 6,5
Pha khi:
Nhiét do °C 85
Ap suat bar 20
H2/C2 mol/kmol 110
C4/C2 mol/kmol 18,8
Nong d6 C2 %mol 15
Néng dé C4 %mol 0,4
Ning suat kg/git 46
Chia tach % khoi luong 55
Ty trong (thanh phan HMW) kg/m’ 947,5
MEFR, (thanh phan HMW, theo tinh toén) g/10 phut 0,003-0,012
Ty trong (nhya nén) kg/m’ 959.5
MFR, (nhya nén) g/10 phut 0,70

¢) Céc vi du so sénh CE1 va CE2

CE1 13 nhwa HDPE mdt hinh thai c¢6 ty trong bang 961kg/m® va tdc do
dong néng chay MFR, (190°C, 2,16kg) bang 0,7g/10 phit, da dugc tao ra béi quy
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trinh tring hop pha khi Unipol, 13 thwong phdm c6 ban san ctia hing Exxon Mobil
véi ky hiéu HTA108/SABIC nhu HD04660.

CE2 13 nhua HDPE mét hinh théi c¢6 ty trong bing 955kg/m® va téc do
dong néng chdy MFR, (190°C, 2,16kg) béng 1,1g/10 phut, da duge tao ra bdi quy
trinh trung hop pha khi, 14 thuong phim c6 ban sin cta hang Hanwha /TOTAL
v6i ky hiéu F920A. ’

d) Cac dic tinh ctia cdc hdn hop polyetylen IE1, CE1 va CE2

Céc hén hop polyetylen cta cc vi du IE1, CE1 va CE2 ¢6 céac ddc tinh nhu
dugc thé hién trong bang 2 & dudi.

Céc dudng cong quét tin s6 Iuu bién cia IE1, CE1 va CE2 dugc thé hién
trén Fig.1 va cac duong cong GPC cua IE1, CE1 va CE2 dugce thé hién trén Fig.2.
Bang 2: C4c dic tinh ctia cac hdn hop polyetylen IE1, CE1 va CE2

CEl CE2 IE1
Ty trong kg/m?3 960.,4 955,1 959,5
MFR, g/10 phat | 0,74 1,13 0,70
MEFR; g/10 phut | 3,00 3,11 2,46
MFR,; g/10 phat | 49,7 30,1 43,0
FRR,1/5 16,6 9,7 17,5
FRR,1, 67,2 26,6 61,4
Tm °C 132,9 | 132.8 132,1
delta Hm J/g 222 208 221
Tc °C 120,8 120,0 119.6
delta He J/g 218 209 216
Mn kg/mol 9,6 14,1 8,1
Mw kg/mol 92,5 98,1 110,3
Mz kg/mol 584,2 381,1 517,4
Mw/Mn 9,6 7,0 13,6
Mz/Mw 6,3 3.9 4.7
eta747 kPa-s 34 10 20
etag os Pa-s 24062 9740 18067
etasgo ‘ Pa-s 673 1031 785
SHI, 7210 27,2 5,3 16,0
SHIs/500 19,2 4,7 12,9
ESCR, F50 (10% Igepal) H 12 18 110
bo bén kéo & gidi han chay MPa 30,1 28,3 29,9
D6 gidn & gidi han chay % 8.1 9,1 8,2
Moddun kéo MPa 1420 1230 1370
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| Médun udn | MPa | 1530 | 1410 | 1480 |

Hon hop polyetylen cua vi du theo sang ché IE1 c¢6 ESCR dugc cai
thién vé6i cac dic tinh kéo tuong duong khi duge so sanh véi céc hdn hop

polyetylen CE1 va CE2, do d6 c¢6 su cén bing ESCR/dd cting rét tot.

¢) Cac dic tinh ctia cdc mang duc va mang théi IE1, CE1 va CE2
Céc hén hop cta cac vi du IE1, CE1 va CE2 dugc duc thanh cac mang
’ dﬁc don 16p ¢6 d6 day 70um trén day chuyén san xudt mang dic OCS. Cac
mang duc nay duoc kiém tra vé ham lugng gel ctia chung.
Céc thong sé gia cong va ham lugng gel dugc thé hién trong bang 3
dudgi day.
Béang 3: Cac thong sb gia cong va cac dic tinh cla cdc mang duc IE1, CE1 va

CE2

CE1 CE2 IE1
Céc thong sb gia cong
Mbdmen xoin Nm 37 47 40
Ap suit néng chay bar 110 152 140
Nhiét d6 nong chady °C 241 214 241
Ham luong gel ,
Gel 100-300pm pcs/m? 413.7 177,6 78,7
Gel 301-600um pcs/m? 21,3 11,4 15,9
Gel 601-1000pum pcs/m? 1 0,3 0,8
Gel >1000pm pes/m? 0,14 0 0

Mang duc cua vi du theo sang ché IE1 ¢6 ham luong gel thap hon
dang ké so voi cdc mang dic CE1 va CE2, do vy cho thiy tinh déng nhét
da dugc cai thién.

Céc hén hop cta cac vi du IE1, CE1 va CE2 dugc thdi thanh céc
mang thdi don 16p c6 dd day 25um trén day chuyén san xuit mang thdi
Reifenhauser quy mo 16n. Céc mang thdi nay duoc kiém tra vé cac dic tinh
co hoc va chin cia ching.

Céc thong sd gia cong va ham lugng gel duge thé hién trong bang 4

dudi day.
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Béng 4: Céc thong sb gia cong va céc dic tinh cia cac mang théi IE1, CE1 va

CE2

CEl1 | CE2 IE1
Céc thong s gia cong
Tai dong co Amp 115 117 119
Ap suit néng chay bar 270 319 307
Nhiét d§ nong chay °C 198 215 201
Céc dic tinh cia mang mong
TM-MD (dudng cit 1%) MPa 1240 | 860 1110
TM-TD (dudng cit 1%) MPa 1700 | 1060 | 1650
TSB-MD MPa 67,8 | 43,8 | 74,1
TSB-TD MPa 33,1 | 40,8 | 38,5
EB-MD % 560 530 500
TSY-MD MPa 353 | 272 | 323
TSY-TD MPa 37,1 | 30,9 | 39,9
EY-MD % 5,5 6,0 5,6
EY-TD % 2,5 53 2,6
TS-MD N 0,1 0,3 0,13
TS-TD N 9,3 2,7 11,5
PR-F N 359 | 25,8 | 344
PR-E ] 0,73 | 0,38 | 0,76
WVTR — do 4m twong d6i 100% | g/m*/ngay 9,1 6,5 8,4
WVTR —dd am tuong dbi 90% g/m?/ngiy 7,5 5,5 6,7
OTR cm®*/m?/ngay | 2940 1850 2630

Vi du theo sang ché IE1 thé hién kha ning dé gia cong tdt khi duogc

tao thanh mang dtc va mang thoi nhu c¢é the thay dugce véi cac ap suat nong

chay phu hop va d6 on dinh bot khi trong qué trinh ép dun mang thoi.

Ngoai ra, vi du theo sang ché IE1 thé hién c4c dic tinh chin va co hoc tdt.

Viéc so sanh tit ca cac dic tinh cia vi du theo sang ché IE1 cho thdy c6 su

cin bang tbt gitta cAc dic tinh lién quan dén do6 ctmg, ESCR, tinh ddng nhat, dic

tinh co hoc va dic tinh chin.
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Yéu cau bao ho

1. Hon hop polyetylen gdm nhwra nén dugc chu thanh béi:

thanh phan polyme etylen trong lugng phén tt thip va thanh phan polyme etylen
trong lrong phan i cao, trong do thanh phan polyme etylen trong Iugng phén tir
cao nay c6 trong lugng phén tr trung binh 1én hon so véi trong luong phén i
trung binh ctia thanh phan polyme etylen trong lugng phén tir thép,

trong d6 nhyua nén nay ¢ ty trong it nhét 13 958,0kg/m?,

va hdn hop polyetylen nay c6 tbc do dong nong chéy.MFRz duge xac dinh &
190°C va vdi tai trong 2,16kg ndm trong khoang tir 0,50 dén 0,80g/10 phut, tbc do
dong néng chay MFR,; dugc xac dinh & 190°C va véi tai trong 21,6kg nam trong
khoéng tir 32 dén 48g/10 phut, va mic phan b trong lwong phan tir 13 ty 18 giita
~ trong lugng phan t trung binh khéi va trong luong phan tir trung binh sd,
Mw/Mn, ndm trong khoang tir 10,0 dén 15,0.

2. Hén hop polyetylen theo diém 1, trong d6 thanh phan polyme etylen trong
lwong phén tir thip 13 thanh phin polyme etylen ddng nhit ¢6 trong lrong phén tir
thdp va thanh phin polyme etylen trong lugng phan tr cao la thanh phan
copolyme etylen trong luong phan tr cao duogc cdu thanh boi cac don vi

comonome duoc chon tir it nht mét alpha-olefin ¢ 4 t6i 8 nguyén tir cacbon.

3. Hon hop polyetylen theo diém 2, trong d6 cac don vi comonome dugc chon tur

1-buten va 1-hexen.

4. Hon hop polyetylen theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 6i 3, trong d6 ty 1&
khéi luong gitta thanh phan polyme etylen trong lwong phén tir thdp va thanh phén
polyme etylen trong lugng phéan tir cao trong nhua nén nim trong khoang tir 40:60
dén 48:52.

5. Hn hop polyetylen theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 t6i 3, trong d6 hdn
hop nay c6 it nhit mot trong sb cac dic tinh sau: tbc d6 dong néng chady MFRs
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duoc xac dinh & 190°C va vdéi tai trong Skg nim trong khoang tir 2,0 dén 3,5 g/10
phut, toc do dong nong chéy MFR,; dugc xdc dinh ¢ 190°C va véi tai trong
21,6kg nam trong khoang tir 30 dén 50g/10 phut va ty sb dong chay 1a ty sb
MFR,;/MFR5 nim trong khoang tir 10 dén 25.

6. Hn hop polyetylen theo diém bét ky trong s céc diém tir 1 t6i 3, trong d6 hén
hop nay co it nhat mot trong sb cac dic tinh sau: trong lugng phan ti trung binh
khdi Mw ndm trong khoang tir 90 dén 130kg/mol, trong lugng phén tir trung binh
s6 Mn nim trong khoang tir 7 dén 10kg/mol va trong lugng phén tir trﬁng binh z
(Mz) nim trong khoang tir 400 dén 800kg/mol.

7. Hdn hop polyetylen theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t6i 3, trong 6 hon
hop nay co trong lugng phéan tir trung binh s6 Mn nim trong khoang tir 7,5 dén
9,5kg/mol. '

8. Hdn hop polyetylen theo diém bét ky trong s céc diém tir 1 t6i 3, trong d6 hdn
hop nay cé trong luong phén tr trung binh khéi Mw ném trong khoang tir 95 dén
125kg/mol.

9. Hon hop polyetylen theo diém bt ky trong s céac diém tir 1 t6i 3, trong d6 hén
hop nay co it nhét mot trong sb céac dac tinh sau: chi sb truot dinh méng SHIs,
nam trong khoang tur 8 dén 18, chi sb trugt dinh méng SHI, 71210 nam trong khoang
tr 10 dén 20, d6 nhdt dong etag o5 nam trong khoang tir 10000 dén 25000Pa-s, do
nhét dong etasgy nam trong khoang tir 500 dén 1000Pa-s va do nhét voi ing sudt

cat khong dbi 747Pa, etasqs, nam trong khoang tir 10000 dén 30000Pa-s.

10. Hon hop polyetylen theo diém bat ky trong sb céc diém tir 1 t6i 3, trong d6
hdn hop ndy c6 it nhét mét trong sd cac dic tinh sau: do bén kéo & gidi han chay
nim trong khoang tir 26 dén 32MPa, d0 gisn & giéi han chay nim trong khoang tir
7 d@én 10% va modun udn nam trong khoang tir 1200 dén 1800MPa.
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11. Hon hop polyetylen theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 t6i 3, trong d6
hdn hop nay c6 d6 bén chéng ran nit do tmg sudt mdi trudng dugce xé4c dinh theo

tiéu chudn ASTM D 1693-B trong 10% Igepal it nhat 12 72 gio.

12. Quy trinh tao ra hdn hgp polyetylen theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1
t6i 11 bao gdm céc budc:

a) trung hop etylen v6i sy ¢6 mét cua chit xuc tac trung hop trong thiét bi phan
tng tring hop thir nhit dé tao ra chit trung gian tht nhit dugc cdu thanh boi
thanh phén polyme etylen trong lugng phan t thap;

b) chuyén chét trung gian thir nhat nay vao thiét bi phan tng tring hop thit hai;

¢) tring hop etylen va it nhit mdt comonome dugc chon tir cac alpha-olefin c6 4
t6i 8 nguyén tr cacbon véi sy ¢6 mét cua chét trung gian thi nhat dé tao ra nhura
nén dugc chu thanh boi thanh phin polyme etylen trong luong phén tir thap va
thanh phan polyme etylen trong lrong phan tir cao;

d) hoa hop nhua nén nay dé thu duoc hdn hop polyetylen.

13. San phim 1am bing hdn hop polyetylen theo diém bat ky trong sb cac diém tir
1to1 11.

14. San phim theo diém 13, trong d6 san phim nay 12 mang méng hodc san pham

duc thoi.

15. San phim theo diém 13 hodc 14, trong d6 san phdm nay 1 mang thdi, mang

dtc hodc ciu thanh it nhdt mot 16p ctia mang dang 16p.

16. San phim theo diém 13 hoic 14, trong d6 san pham nay 12 mang méng c6 it
nhét mét dic tinh trong sb cac dic tinh sau:

- Mbdun kéo ca theo huéng may 1an theo huéng vudng gbc v6i hudng may it nhéat
la 1000MPa;

- D9 gian dai khi dit theo huéng may it nhét 12 400%;

- D6 bén xé rach Elmendorf theo huéng vudng géc v6i huéng may it nhét 1 6,5N;
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- Nang lugng khang xuyén it nhit 14 0,507;

- Téc @6 truyén dan hoi nuéc & do 4m twrong d6i 100% khong cao hon mic
10g/m?/ngay;

- Do thdm khi oxy khong cao hon mtrc 3100cm®/m?/ngay; va

- khéng c6 qua 35gel/m? c6 dudng kinh nim trong khoang 301-600um va khong
c6 qua 140gel/m? c6 dudng kinh nim trong khoang 100-300pm.
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