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(57) Sang ché dé cap dén san pham ddc phun dé dung trong y té thu dugc bing
cach str dung ché pham nhuya trén co sé propylen-etylen y té bao gém 88 dén 95
phan khdi luong ché pham nhya propylen-etylen (A) chira lugng 16n hon 90%
khi luong va bang dén nho hon 97% khéi lugng caia copolyme propylen-etylen
(a) c6 ham luong etylen tir 1 dén 5% khdi lugng, va tbc ¢6 dong néng chay (sau
day, duoc viét tit 1a MFR) theo JIS K7210 (230°C, tai trong 2,16kg) tir 10 dén
100 g/10 phut, va luong bang dén 16n hon 3% khéi lugng va nhoé hon 10% khéi
lwgng cua copolyme propylen-etylen (b) c6 ham luong etylen tir 15 dén 22% khéi
lwgng va MFR tir 1 d¢én 50 g/10 phdt, (v6i diéu kién luong téng cong cua (a) va
(b) 1a 100% khéi lugng), 5 dén 12 phan khdi luong cua chat dan hoi (B) 1a
copolyme ngau nhién etylen-a-olefin, day 1a copolyme ngau nhién etylen-a-olefin
c6 ty trong tir 0,880 dén 0,920 g/cm? (vai diéu kién luong tong cong caa (A) va
(B) 14 100 phan khéi luong); va 0,01 dén 0,20 phan khéi lwgng chit on dinh bén
thoi tiét, va san pham ddc phun nay duoc tiét tring bang tia y hoac chum electron.
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Linh vuc k§ thuit dwgc dé cap

Sang ché d& cap dén san phim dtc phun ding trong y té str dung ché pham

nhua polypropylen trong sudt.
Tinh trang k§y thuit ciia sang ché

Céc polyme trén co s& propylen c6 kha nang gia cong duc, dac tinh co hoc,
va dic tinh ngan khi tuyét voi, va do d6 duoc duc bang cac phuong phap khac
nhau. Céc san phim duc nay dugc st dung rong réi trong cac ung dung, nhu d6
chtta thue phim, nép, dung cu'y té, dd chira y té, nhu yéu pham hang ngay, cac bo

phan cua xe 6 td, cac b phén dién, tam, mang, va soi.

Do ché pham nhua trén co s& propylen dugc st dung cho cac ing dung
nhu dd chua y t& duoc xir ly béng cac phuong phap tiét trung khac nhau ¢ giai
doan cubi, né can cé d6 bén dbi véi cac qué trinh xir Iy nay. Cac phuong phap tiét
trung thuong duge thuc hién bao gbm tiét tring bang hoi nudc cao 4p, tiét tring
bang khi etylen oxit, va tiét tring bang buic xa. Phuong phép tiét tring béang birc
xa bao gdm tiét trung béng cach chiéu tia gamma va tiét tring bang chim electron,
dac biét la chiéu tia tir ngoai.

Céc tai lidu sang ché 1 va 2 1a da biét d6i vdi céc ché pham nhya propylen-

etylen dé dung trong y té nay.

Tai liéu sang ché 1 mo ta ché phdm nhya propylen-etylen y té chira
copolyme propylen-etylen (A) bdi hé chét xtc tac Ziegler c6 ham lugng etylen
nim trong khoang tir 0,1 dén 3% trong luong va tbc d6 dong néng chay (melt flow
rate, MFR) theo JIS K7210 (230°C, tai trong 2,16kg) nim trong khoang tir 10 dén
300 g/ 10 pht, va copolyme propylen-etylen (B) béi hé chét xuc tac Ziegler c6
ham luong etylen nam trong khoang tir 5 dén 20% trong luong va MFR nam trong
khoang tir 1 dén 50 g/10 phiit, trong d6 ty 1é trong lugng ciia copolyme propylen-
etylen (A) voi copolyme propylen-etylen (B) nim trong khoang tir 90:10 dén

60:40, va ham luong etylen cua ché phim nhua propylen-etylen y té nim trong
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khoéang tir 2 dén 8% trong lugng va MFR ndm trong khoang tir 20 dén 100 g/10
phut (diém yéu ciu bao ho 1 cia sang ché). Ty 1é trong luong clia (A): (B) trong
céc vi du nim trong khoang tir 67:33 dén 74:26, va ham luong cua (B) 1a tuong
doi 16n.

Tai liéu sang ché 2 mo ta ché phim nhua propylen-etylen y té chtra 51 dén
99 phan trong lugng ché phim nhua trén co s& propylen-etylen (A), ché pham nay
bao gbém 90 dén 60% trong lugng copolyme propylen-etylen (a) c6 ham lugng
etylen ndm trong khoang tir 0,1 dén 3% trong luogng, va tbc d6 dong néng chay
(MFR) theo JIS K7210 (230°C, tai trong 2,16kg) ndm trong khoang tir 10 dén 300
g/10 phut, va 10 dén 40% trong lugng copolyme propylen-etylen (b) c6 ham luong
etylen nam trong khoang tir 5 dén 20% trong luong va MFR nam trong khoang tir
1 dén 50 g/10 phut, va ché phim nhua propylen-etylen (A) ¢6 tong ham lugng
etylen nim trong khoang tlr 2 dén 8% trong luong va MFR nam trong khoang tur
10 dén 100 g/10 phut (tuy nhién, lugng téng cong cua (a) va (b) 1a 100% trong
luong), va 1 dén 49 phan trong lugng ctia chit dan hdi (B) (tuy nhién, luong tong
cdng cua (a) va (b) la 100 phan trong luong) (diém yéu cu bao ho 1 cla sang
ché). Ty 1¢ (a):(b) trong ché phim nhua propylen-etylen (A) trong cac vi du nam
trong khoang tir 67:33 dén 72:28, va ham luong cta (b) 1a twong dbi 16m.

Céc tai lidu da biét

Tai liéu sang ché

Tai liéu sdng ché 1: JP 2015-44979 A (JP 6390231 B)
Tai liéu séng ché 2: JP 2015-193791 A (JP 6497090 B)
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Céc vAn dé can duoc giai quyét boi sang ché

Thong thudng, su can bang gitta do trong sudt va do bén va dap ciia ché
phAm nhuya trén co s& propylen dugc dam bao bang cach tron mot lugng 16n thanh
phén cao su dugc polyme héa hodc polyetylen (PE). Tuy nhién, c6 van dé 1a do

ctng cua ché phim nhua trén co sé propylen thu duge giam di khi tron mot luong
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16m cac thanh phan tron nay. Ngoai ra, sy giam do cimg gay ra su giam nang suat,

cu thé 12 su giam kha ning dic téc do cao trong qué trinh duc phun.

Mt khac, ché phém cO su can béng tt cua do trong sudt, do bén va dap
va d6 ctimg bang cach giam luong thanh phan cao su dugc polyme héa hodc PE 13
chua duogc biét. Cu thé, rat cn c6 cac ché phim nhua thich hop cho cc ing dung

y té, c6 do bén va dép t6t va ria giai thap sau khi tiét tring bang bic xa.

Theo sang ché, bing cach téi wu héa thanh phan cta ché phim nhya trén
co sO propylen va thanh phén cao su dugc polyme héa hodc PE dugc tron, cac
muc tiéu do bén va dap va do trong sudt c6 thé dat dugc, va do cimg va ning suét
¢6 thé duoc cai thién. Muc dich cia sang ché 1a d& xuét san phdm dic phun d¢é

dung trong y té sir dung ché phdm nhua trén co s& propylen dugc cai thién.
Céch giai quyét vén dé
Sang ché bao gdm cac khia canh [1] dén [3] sau déy:

[1]  San phim diic phun dé ding trong y té d3 dugec tiét tring bang tia y hodic
chum electron, trong d6 san phdm diic phun nay thu dugc bang cach sir dung ché
phim nhya trén co s& propylen-etylen y té bao gom 88 dén 95 phan khéi luong
ché pham nhua propylen-etylen (A) chira lugng 16n hon 90% khéi luong va bang
dén nhé hon 97% khdi luong cua copolyme propylen-etylen (a) ¢6 ham luong
etylen ndm trong khoang tir 1 dén 5% khéi luong, va tbe d6 dong néng chay (sau
day, duoc vidt tht 1a MFR) theo JIS K7210 (230°C, tai trong 2,16kg) 1a 10 dén
100 /10 phut, va luong bing dén 16n hon 3% khdi lugng va nhé hon 10% khoi
luong ctia copolyme propylen-etylen (b) c6 ham luong etylen nam trong khoang
tir 15 dén 22% khdi lugng va MFR bang 1 dén 50 g/10 phit, (v6i diéu kién lugng
tdng cong ctia (a) va (b) 13 100% khéi lugng), va 5 dén 12 phan khoi lugng cia
chét dan hdi (B) 1a copolyme ngau nhién etylen-o-olefin, ddy 1a copolyme ngau
nhién etylen-a-olefin cé ty trong ndm trong khoang tir 0,880 dén 0,920 g/cm® (v6i
didu kién luong tdng cong cua (A) va (B) 1a 100 phan khéi lugng); va 0,01 dén
0,20 phan khéi luong chit én dinh bén thoi tiét.

[2] San phdm duc phun dé ding trong y té theo muc [1], trong d6 chit dan hoi
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(B) la copolyme ngau nhién etylen-a-olefin dugc polyme hoéa béng cach st dung
chét xtc tac metaloxen va c6 MFR ndm trong khoang tir 1 dén 100 g/10 phut theo
JIS K7210 (190°C, tai trong 2,16kg).

[3] San pham dtic phun d8 dung trong y té theo muc [1] hogc [2], trong d6 ché

phim nhua trén co s& propylen-etylen y té con bao gdm chit tao mam tinh thé.
Hiéu qua cua sang ché

Sang ché co thé tao ra ché pham nhua trén co s& propylen-etylen c6 thé
dat duoc cac muc tiéu do bén va dap va do trong subt va cai thién d6 clig va ning
suit ngay ca khi ham lugng clia copolyme propylen-etylen (b) la thip hon so véi
giai phap da biét. Ngoai ra, ché phAm nhua nay 1 thich hop dé lam san pham dic
phun dung trong y té trong d6 qua trinh tiét tring bang burc xa duoc thuc hién.
Mo ta chi tiét sang ché

Sau day, cac phuong an cua sang ché s& dugc md ta chi tiét, nhung cac mo
ta nay la cac vi du cia cac phuong an cua sang ché, va sang ché khong bi gidi han
& cac noi dung nay.

Copolyme propylen-etylen (a)

Copolyme propylen-etylen (a) dugc sir dung trong sang ché thoa mén cac

dAu hiéu la va 2a sau day:
Déu hiéu la: MFR

MFR ctia copolyme propylen-etylen (a) dugc st dung trong sang ché can
nim trong khoang tir 10 dén 100 g/10 phit, tét hon 12 20 dén 60 g/10 phut, tét hon
nita 12 20 dén 40 g/10 phut. Khi MFR bang hoic 16n hon gidi han dudi cuia khoang
nay, kha ning gia cong duc duoc cai thién do su cai thién do long. Cu thé, ngay
ca khi san phdm dtc c6 d6 day thanh bang hodc nhé hon 2,5mm dugc duc, su
dinh huéng duc khé duge ap dung, va khi luc va dép duoc tac dung vao san pham
dtc, c6 thé ngan vét nit xuit hién theo huéng dic. Mt khéc, khi copolyme (a) c6
MFR biang hoic nhé hon giéi han trén, nang sut cta ché phim nhuya 1a t6t va

duoc wu tién vé mit kinh té, va do bén va dép cta san pham duic sau khi tiét trung
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bang bt xa 1a tbt.

Phuong phap didu chinh gia tri MFR 13 d biét 13, va né cé thé duge diéu
chinh d& dang bing céch didu chinh nhiét d6 va ap suat 1a cac diéu kién polyme
hoa va kidm soét lugng hydro dugc bd sung & thoi diém polyme hoéa bang chét

chuyén mach nhu hydro.

Theo sang ché, MFR ctia nhua trén co s& propylen dugc xéac dinh theo
phuong phap A va didu kién M (230°C, tai trong 2,16kg) cta JIS K7210: 1999
"Plastic-Test method for melt mass-flow rate (MFR) and melt volume-flow rate
(MVR) of thermoplastics", va don vi ctia n6 1a g/10 phut. Ngoai ra, phuong phap
A dé didu chinh MFR béng cach kiém soat tinh luu bién (control rheology, CR)
ciia MFR bang cach sir dung chét diéu chinh trong luong phan tir néi chung 1a da
biét, nhung theo sang ché, tdt hon 13 didu chinh MFR chi bang diéu kién polyme
héa ma khong CR theo quan diém ngan nhua khéi bi chay nhya c6 ngudn gdc tir
chét dan hdi & thoi diem dic.

D4u hiéu 2a: ham lugng etylen

Ham luong etylen ctia copolyme propylen-etylen (a) dugc st dung trong
sang ché can nam trong khoang tlr 1 dén 5% khéi luong, tot hon 13 1,5 dén 3,0%
khéi luong. Khi ham luong niy bang hoic 16n hon gi6i han dudi ciia khoang nay,
d6 trong sudt ctia san pham dic 12 t5t va d0 bén va dép sau khi tiét trung bang birc

xa 1a tbt.

Ngoai ra, khi ham lugng nay 1a khong 16n hon gid tri giéi han trén cia
khoang nay, su héa rén & thoi didm duc tré nén nhanh hon do sy ting nhiét do két
tinh, va kha ning gia cong duc tré nén tét.

Ham luong etylen c6 thé dugc diéu chinh bang cach kiém soat thanh phan
monome cua propylen va etylen & thoi diém polyme héa.

Copolyme propylen-etylen (b)
Copolyme propylen-etylen (b) dugc st dung trong sang ché thoa mén cac

d4u hiéu 1b va 2b sau day:
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DA4u hiéu 1b: MFR

MEFR cua copolyme propylen-etylen (b) duoc str dung trong sang ché can
nam trong khoang tir 1 dén 50 g/10 phat, tot hon 1a 1 dén 30 g/10 phut, t5t hon
nita 1a 1 dén 20 g/10 phut, t6t nhét 13 1 d&én 10 g/10 phut. Khi MFR 1a khong nho
hon gidi han duéi ciia khoang nay, kha nang phan tén trong copolyme propylen-
etylen (a) dugc cai thién, va co th8 ngan su tao ra c4c mat cé trong san pham duc.
Ngoai ra, khi MFR khong 16n hon gia tri giéi han trén, thanh phan két tinh thép it
c6 kha nang thoat ra trén bé mit, nén dic tinh hép phu dugc chét trd nén tot va do
bén va dap sau khi tiét tring bang buc xa trd nén t6t. Ngoai ra, mic du phuong
phap didu chinh MFR bang CR (control rheology) ctia MFR béng cach st dung
chét didu chinh trong luong phan tir néi chung 13 da biét, theo séng ché, t6t hon la
didu chinh MFR chi bang diéu kién polyme héa ma khong ding CR theo quan

didm ngin nhua khéi bi chéy nhua c6 ngudn gbc tir chat dan hi & thoi diém duc.
DAu hiéu 2b: ham lugng etylen

Ham luong etylen ctia copolyme propylen-etylen (b) dugc str dung trong
sang ché cn nam trong khoang tlr 15 dén 22% khéi luong, tot hon 13 15 dén 21%
khéi lugng, t6t hon nita 1a 15 dén 19% khdi luong, va con tét hon 1a 17 dén 19%
khéi luong. Khi ham lugng 1a khong nho hon gia tri giéi han dudi cia khoang nay,
d6 bén va dép cua san phém dac sau khi tiét trung béng birc xa dugc cai thién.
Khi gia tri ndy 1a khong 16n hon gié tri gi6i han trén, kha ning tuong hop voi
copolyme propylen-etylen (a) dugc cai thién, nén do trong sudt cua san phim dic
duoc cai thién, cling nhu copolyme propylen-etylen (b) hau nhu khéng thoat ra
trén bé mat cta san pham ddc, nén d dinh va kha ning hép phu duoc chat dugc
cai thién.
Ché phim nhua propylen-etylen (A)

Déi vdi ty 16 khdi lugng ctia copolyme propylen-etylen (a) véi copolyme
propylen-etylen (b) dugc sir dung trong sang ché, cén chtta copolyme propylen-
etylen (a) véi luong 16n hon 90% khéi lugng va bing dén nhé hon 97% khéi
lugng va copolyme propylen-etylen (b) véi khoang bing hodc 16n hon 3% khbi
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lrong va nho hon 10% khéi lugng. T6t hon néu ty 1¢ khéi lugng cia copolyme
propylen-etylen (a) nim trong khoang tir 91% khdi luong dén 95% khéi luong,
va ty 18 khéi lugng ctia copolyme propylen-etylen (b) nim trong khoang tir 5%
khéi lugng dén 9% khéi luong. Khi gidi han dudi cua ty 1¢ khéi luong cla
copolyme propylen-etylen (a) 1a 16n hon 90% khdi luong, do cimg ctia san phim
dtc va hé sb truyén anh sang trong nuéc dugc cai thién, va khi gidi han trén béng

hodc nhd hon 97% khéi lugng, sén phim dic c6 do bén va dap tét.

Ty 1& cua copolyme propylen-etylen (a) va (b) trong ché phdm nhua
propylen-etylen (A) 1a cac gid tri thu dugce tir sy can bing vat chit ¢ thoi diém
polyme héa trong trudong hop polyme hoa lién tuc. Khi dugc san xuét bang cach

tron, né 13 gia tri thu duoc tir mdi ty 1¢ thanh phan.

Ngoai ra, mdi ham lugng etylen la gia tri duoc xac dinh bang cach st dung

phuong phap PC-NMR.

Phuong phap diéu ché copolyme propylen-etylen (&) va copolyme
propylen-etylen (b) dugc sir dung trong sang ché 13 khong bi gi6i han cu thé, va
c¢6 thé thu dugc bing cach copolyme héa propylen va etylen véi sy ¢6 mit cua

chét xtic tic chira hop chit metaloxen hoic chét xtc tac Ziegler-Natta.

Lién quan dén phuong phép diéu ché copolyme propylen-etylen (a) va
copolyme propylen-etylen (b), phuong phap bét ky c6 thé duoc sir dung mién la
c4c dic tinh néu trén dugc thoa man. Lién quan dén viéc tron copolyme propylen-
etylen (a) va copolyme propylen-etylen (b), n6 c6 thé dugc thuc hién bang phuong

phép bit ky mién 1a cac dic tinh néu trén dugc thoa mén.
Chét dan héi (B)

Ché phdm nhua propylen-etylen theo sang ché bao goém chét dan hoi (B)
1a copolyme ngau nhién etylen-a-olefin cé ty trong ndm trong khoang tir 0,880
dén 0,920 g/cm?. Chét dan hbi (B) t5t hon 1a copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin
duoc polyme héa bang cach st dung chét xtc tac metaloxen va c6 MFR nam trong
khoang tir 1 dén 100 g/10 phut theo JIS K7210 (190°C, tai trong 2,16kg). Chét

dan hdi (B) ¢6 thé dugc st dung mot minh hodc két hop hai hodc nhiéu loai clia
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chung.

Ty 1€ ham lugng cua ché phdm nhua propylen-etylen (A) va chét dan hoi
(B) 12 88 dén 95 phan khéi lugng ché phdm nhua propylen-etylen (A) va 5 dén 12
phan khéi luong chét dan hdi (B). Ché pham nhya propylen-etylen (A) dugc phan
tan trong mdt lugng nhé chat dan hdi (B). Ché phdm nhya propylen-etylen (A) tét
hon 12 90 dén 95 phan khéi luong, va chét dan hdi (B) tot hon 1a 5 dén 10 phan
khéi luong. Trong khoang nay, ché phdm nhua c6 kha ning dtc tbc do cao va do

bén va dap tdt sau khi btc xa.

Copolyme ngau nhién etylen-a-olefin 1a chét dan hdi copolyme ngau nhién
cua etylen va a-olefin c6 s6 nguyén tir cacbon bang hodc 1én hon 3 va bang hoic
nhé hon 20. Cac vi du cu thé vé& a-olefin ¢ sb nguyén tir cacbon bang hodc 16n
hon 3 va bang hodc nho hon 20 bao gbm propylen, 1-buten, 1-penten, 1-hexen, 4-
metyl-1-penten, 1-hepten, l-octen, 1-dexen, 1-dodexen, 1-tetradexen, 1-

hexadexen, 1-eikosen va tuong tu.

Céc a-olefin nay c6 thé dugc sir dung mdt minh hodc két hop. Trong sb
nay, propylen, 1-buten, 1-hexen va 1-octen l1a dugc sir dung ddc biét uu tién. Ngoai
ra, khi a-olefin duoc st dung két hop, t6t hon 14 két hop propylen va 1-buten. Chi
tiét v& copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin va copolyme ngau nhién etylen-

propylen-buten dugc md ta dudi day.
Copolyme ngau nhién etylen-o-olefin

Trong sb cac chét dan hdi (B) dugc stt dung trong sang ché, hinh théi cta
vat lidu duogc thay ddi bang cach chira lugng cu thé cta copolyme ngau nhién
etylen-a-olefin, va do bén va dap c6 thé dugc cai thién hon trong khi duy tri cac

dac tinh do trong subt, it mui, do ctimg va chét la thép.

Copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin nay 1a copolyme ngau nhién etylen-
a-olefin cé ty trong ndm trong khoang tir 0,880 dén 0,920 g/cm?, tot hon 1a 0,880
dén 0,915 g/cm’. Vi du vé cac a-olefin bao gbém propan, 1-buten, 1-penten, 1-
hexen, 4-metyl-1-penten, 3-metyl-1-penten, 1-hepten, 1-octen, 1-dexen va tuong

tu.
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Céac vi du cu thé vé& copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin bao gbém
copolyme ngau nhién etylen-propylen, copolyme ngau nhién etylen-1-buten,
copolyme ngiu nhién etylen-1-penten, copolyme ngau nhién etylen-1-hexen,
copolyme ngau nhién etylen-4-metyl-1-penten, copolyme ngau nhién etylen-3-
metyl-1-penten, copolyme ngau nhién etylen-1-hepten, copolyme ngau nhién

etylen-1-octen va copolyme ngau nhién etylen-1-dexen.

Copolyme ngéu nhién etylen-a-olefin c¢6 thé duoc str dung c6 nhiét do
chuyén hoéa thiy tinh (Tg) nam trong khoang tir —130°C dén —20°C, nhung Tg
thudng thip hon déng ké so véi cia polyme trén co s¢ propylen, nén da thi tron
copolyme nay vao polyme trén co s& propylen dé cai thién do bén va dép sau khi
burc xa trong khi duy tri do trong subt, nhung céac két qua khoéng vuot qua mong
doi. Tuy nhién, viéc st dung két hop ché pham nhua propylen-etylen (A) va chét

dan hdi (B) theo sang ché ¢6 thd dugc mong doi c6 tac dung tét.

Ty 1& dong néng chay theo JIS K7210 (190°C, tai trong 2,16kg) (sau day
n6 c6 thé duoc viét tat 1a MFR (190°C)) ctia copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin
t&t hon 12 ndm trong khoang tir 1 dén 60 g/10 phit, tét hon nita 12 2 dén 40 g/10
phut. Trong khoang nay, trang thai tron cua ché phidm nhya propylen-etylen (A)
tao thanh ché phim nhuya propylen-etylen y té va copolyme ngiu nhién etylen-o-
olefin (chét dan hdi (B)) 12 tdt. Do do, ¢ thé thu dugc mdt cach én dinh ché pham
nhua propylen-etylen y té ¢6 do trong sudt tuyét voi va su can bang t6t cla cac

dic tinh vat ly.

Khi ché pham nhua propylen-etylen (A) va copolyme ngau nhién etylen-
a-olefin duoc tron 13n, hiéu sé MFR gifta ché phdm nhya propylen-etylen (A) va
copolyme ngau nhién etylen-a-olefin cang nho, copolyme ngau nhién etylen-o-
olefin cang c6 xu huéng tdn tai dudi dang ving phén tdn nho trong ché phim
nhua propylen-etylen (A), didu nay 13 mong mudn do do trong sudt dugc cai thién.

Cu thé,_ ty 16 MFR duoc biéu dién bang MFR (190°C) ctia copolyme ngau
nhién etylen-o-olefin/ MFR cua ché pham nhua propylen-etylen (A) t6t hon 13
nam trong khoang tir 0,05 dén 1,2, t&t hon nita 1a 0,1 dén 1,0. Mong doi réng
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khoang nay cling 1a ddng ké dé c6 dugce thich hop céc chirc ning theo sang ché dé
lam san phdm dtc dung trong y té, nhu do trong sudt, mic d6 nhiém chét la, va
ngan mui.

Ty trong cua copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin t6t hon 13 ndm trong
khoang tir 0,880 dén 0,920 g/cm’, tét hon nita 12 0,880 dén 0,915 g/cm®. Khi
copolyme ngau nhién etylen-o-olefin dugc tron véi ché phdm nhua propylen-
etylen (A), do trong sudt c6 thé giam di. Tuy nhién, néu copolyme ngau nhién
etylen-o-olefin ¢ c6 su khac nhau vé ty trong nhé hon so véi ché phdm nhua
propylen-etylen (A) va ty 16 MFR dugc biéu dién bang MFR (190°C) cla
copolyme ngau nhién etylen-a-olefin / MFR clia ché phdm nhua propylen-etylen
(A) gan bang 0,5 duoc st dung, xu huéng giam do trong sudt c6 thé giam di va
d6 bén va dap c6 thé dugc cai thién. O day, ty trong 1a gié tri dugc xac dinh theo
JISK7112.

Copolyme ngau nhién etylen-a-olefin nay c6 thé duoc didu ché bang cach
stt dung chét xtic tac dé polyme hoa déu 1ap thé cac olefin va polyme hoa véi su
cung ton tai cua etylen va a-olefin trong khi diéu chinh trong lugng phén tt. Cu
thé, copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin c6 thé dugc diéu ché bang cach cho
etylen phan tmg véi a-olefin nhu propylen, 1-buten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten
va 1-oxten, bang cach str dung chit xtic tic nhu chét xtc tac Ziegler, chat xdc tac
Phillips, hoic chit xtic tAc metaloxen lam chét xic téc dé polyme hoa déu 14p the
c4c olefin, bing phuwong phap nhu phuong phap pha khi, phuong phap dung dich,
phuong phap ap sudt cao, va phuong phap huyén phu dic. Cu thé, dé lam giam
Mw/Mn va ty trong, copolyme ngiu nhién etylen-o-olefin can dugc diéu ché bang
cach st dung chét xic tic metaloxen lam chit xtic téc dé polyme héa déu lap thé

c4c olefin va theo phuong phap ap suét cao hodc phuong phap dung dich.

Ngoai ra, copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin dugc sir dung chon loc
trong ché pham nhya propylen-etylen y té theo sang ché dugc st dung mot minh

hoic két hop hai hodc nhiéu loai mién 14 hi¢u qua cua sang ché khong bi giam di.

Céc copolyme ngau nhién etylen-a-olefin nay la cdc sn pham co6 ban trén

10
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thi trudmg nhu cac san phdm NOVATEC™ LL va HARMOREX™ dugc san xuét
boi Nippon Polyetylen Corporation, cac san phim KERNEL™, va
TOUGHMER™ P va TOUGHMER™ A dugc san xuit bsi Mitsui Chemicals Inc.,
cac san pham EVOLUE™ dugc san xuit bai Prime Polyme Co., Ltd., cic san
phim SUMIKATHENE™ E, EP , vA EXCELLEN™ GMH duoc san xuét boi

Sumitomo Chemicals Co., Ltd. ¢6 thé duoc vi du.

Pé 1am copolyme ngiu nhién etylen-a-olefin dugc polyme hoa bang cach
st dung chét xtc tic metaloxen, c4c san phdm HARMOREX™ va kernel dugc
san xuét boi Nippon Polyetylen Corporation, EVOLUE™ duoc san xuat boi
Prime Polyme Co., Ltd., va EXCELLEN™ FX dugc san xuit boi Sumitomo

Chemical Co., Ltd., va tuong tu co thé dugc vi du.

Trong ché phdm nhya trén co s& propylen propylen-etylen y té theo sang
ché, ty 1& ham lugng khi copolyme etylen-o-olefin ngau nhién lam chét dan hoi
(B) duogc tron vao ché phim nhua propylen-etylen (A) la 88 dén 95 phan khéi
luong ché phadm nhya trén co sé etylen (A), va 5 dén 12 phan khdi lugng copolyme
ngau nhién etylen-a-olefin, va t6t hon 13 90 dén 95 phan khdi luong ché phim
nhua propylen-etylen (A) va 5 dén 10 phén khdi lugng copolyme ngau nhién
etylen-a-olefin. Trong khoang nay, ché phim nhwa c6 do bén va dép tuyét voi sau

khi btrc xa.
Chét tao mam tinh thé

Khi ché phdm nhya propylen-etylen y té theo sang ché chira chat tao mam
tinh th&, san pham diic c6 do trong sudt t6t hon c6 thé thu duoc. Chat tao mam
tinh thé 12 khong bi giéi han cu thé, nhung chét tao mam tinh thé trén co s sorbitol,
chét tao mam tinh thé trén co s phospho, chét tao mam tinh thé trén co s& mubi
kim loai cua axit carboxylic, chit tao mam tinh thé polyme, hop chit vé co va
tuong tu c6 thé duge st dung. Pé 1am chét tao mam tinh thé, t&t hon 13 st dung
chét tao mam tinh thé trén co s& sorbitol, chét tao mAm tinh thé trén co s& phospho,

hoic chét tao mim tinh thé polyme.

P& 1am chét tao mam tinh thé trén co sé sorbitol, vi du, nonitol 1,2,3-

11
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trideoxy-4,6:5,7-bis-O-[(4-propylphenyl)metylen] (san phim cé ban trén thi
truong chira hop chét ndy, nhin hiéu hang héa "Mirrored NX8000, dugc san Xuét
bai Milliken ("NX8000" 1a cht héa hoc néu trén + chit lam trang huynh quang +
chit 1am phai mau, "NX8000K" 1a "NX8000" khéng c6 chét lam trang huynh
quang , "NX8000J" 1a "NX8000" khoéng c6 chét 1am tring huynh quang va chat
lam phai mau (khong c6 ca hai chét)), 1,3,2,4-dibenzyliden sorbitol, 1,3,2,4-di-
(p-metylbenzyliden)  sorbitol, 1,3-p-clobenzyliden-2,4-p-metylbenzyliden

sorbitol c6 thé duge st dung.

Vi du v& chét tao mam tinh thé trén co s& phospho bao gbm natri-bis-(4-
t-butylphenyl) phosphat, kali-bis-(4-t-butylphenyl) phosphat, va natri-2,2'-
etyliden-bis-(4,6-di-t-butylphenyl) ~phosphat, natri-2,2'-metylen-bis-(4,6-di-t-
butylphenyl) phosphat, bis(2,4,8,10-tetra-t-butyl-6-hydroxy-12H-dibenzo [d, g]
[1,3,2] dioxaphosphocin-6-oxit) mudi natri (nhin hiéu hang héa "ADK STAB
NA-11", dugc san xudt boi ADEKA CORPORATION), san pham composit cua
mudi  bis(2,4,8,10-tetra-t-butyl-6-hydroxy-12H-dibenzo ~ [d, g] [1.3,2]
dioxaphosphocin-6-oxit) nhom hydroxit lam thanh phan chinh (nhin hiéu hang
hoa "ADK STAB NA-21", dugc san xuat boi ADEKA CORPORATION), lithi-
2,2"-metylen-bis (4,6-di-t-butylphenyl) phosphat va axit 12-hydroxystearic.
Composit chira va chira lithi 1am thanh phan thiét yéu (nhén hiéu hang hoa "ADK
STAB NA-71", dugc san xuét béi ADEKA CORPORATION) hogc tuong tu ¢6
thé dugc st dung.

Pé lam chét tao mam tinh thd mudi kim loai cta axit carboxylic, vi du,
mubi nhom cua axit p-t-butyl benzoic, nhém adipat, va natri benzoat c6 thé duoc
st dung.

Céc polyme a-olefin mach nhanh t6t hon 1a duoc st dung 1am chét tao
mam tinh thé polyme.

Vi du vé& polyme a-olefin mach nhanh bao gdm céc polyme ddng nhét,
hodc polyme ctia 3-metyl-1-buten, 3-metyl-1-penten, 3-etyl-1-penten, 4-metyl-1-
penten, 4-metyl-1-hexen, 4,4-dimetyl-1-hexen, 4,4-dimetyl-1-penten, 4-etyl-1-

12
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hexen, 3-etyl-1-hexen, hodc copolyme ctia chiing va ngoai ra copolyme ctia chiing
v&i cac a-olefin khac. Polyme ctia 3-metyl-1-buten 1a duoc ddc bi€t uu tién theo
quan diém dé trong sudt tt, d6 bén va dap & nhiét do thap, do cimg, va higu qua
kinh té.

Pé lam hop chit vé co, vi dy, bot talc, mica, va canxi cacbonat c6 thé dugc

su dung.

Nhu duge mo ta o trén, mot s6 chit tao mam tinh thé duoc st dung trong

sang ché c6 thé thu dugc dé dang dudi dang san phim thuong mai.

Trong s6 céc chit tao mam tinh thé nay, nonitol 1,2,3-trideoxy-4,6:5,7-bis-
O-[(4-propylphenyl)metylen] va/hodc mudi bis(2,4,8,10-tetra-t-butyl-6-hydroxy-
12H-dibenzo [d, g] [1,3,2] dioxaphosphocin-6-oxit) nhom hydroxit 12 duge uu
tién sir dung theo quan diém db trong sudt, do bén va dap & nhiét do thap, do cling
va it mui.

Ngoai ra, cac chét tao mam tinh thé nay co thé duogc st dung mot minh
hodc két hop hai hodc nhiéu loai.

Chét 6n dinh bén thoi tiét

Ché phim nhua propylen-etylen y té theo séng ché chua chit 6n dinh bén
thoi tiét.

Cacviducu thé v& chét 6n dinh bén thoi tiét bao gém cac chét chéng oXy
héa trén co s& phospho nhu bis(2,6-di-t-butyl-4-metylphenyl) pentaerythritol-di-
phosphit, di-stearyl-pentaerythritol-di-phosphit, va bis(2,4-di-t-butylphenyl)
pentaerythritol-di-phosphit, tris (2,4-di-t-butylphenyl)phosphit, tetrakis(2,4-di-t-
butylphenyl)-4,4'-biphenylen-di-phosphonit, tetrakis(2,4-di-t-butyl-5-metyl-
phenyl)-4,4'-biphenylen-di-phosphonit; n-hexadexyl-3,5-di-t-butyl-4-hydroxy-
benzoat, 2,4-di-t-butylphenyl-3',5'-di-t-butyl-4'-hydroxybenzoat,  bis(2,2,6,6-
tetrametyl-4-piperidyl)sevacat, san phim ngung tu etanol cta dimetyl-2- (4-
hydroxy-2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidyl) sucxinat; chét 6n dinh trén co s& amin
khéng tu do nhu poly{[6-[(1,1,3,3-tetrametylbutyl)amino]-1,3,5-triazin-2,4-diyl]
[(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)imino] hexametylen[(2,2,6,6-tetrametyl-4-

13
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piperidyl)imino]}, va san pham ngung tu N,N'-bis(3-aminopropyl)etylendiamin-
2,4-bis[N-butyl-N-(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidyl)amino]-6-clo-1,3,5-triazin;
chit chéng oxy héa trén co s& phenol nhu 2,6-di-t-butyl-p-cresol,
tetrakis[metylen(3,5-di-t-butyl-4-hydroxyhydroxinamat)|metan, 1,3,5-trimetyl-
2,4 6-tris(3,5-di-t-butyl-4-hydroxybenzyl)benzen, — va  tris(3,5-di-t-butyl-4-
hydroxybenzyl)isoxyanurat; chét chdng oxy hoa trén co sé thio nhu di-stearyl-p,
B'-thio-di. Cac vi du vé ching bao gdm propionat, di-myristyl-B,p'-thio-di-
propionat, di-lauryl-f,B'-thio-di-propionat.

Bét ngo 14, chét 6n dinh bén thoi tiét c6 thé duge st dung mdt minh hodc
két hop nhiéu loai trong s6 chiing, ché phdm nhwa propylen-etylen theo séng ché
t6t hon 13 dugc tron v6i cac chét chdng oxy hoa trén co s& phospho hodc chét 6n
dinh trén co s& amin khong tu do theo quan diém thay d6i mau sau khi tiét tring
do n6 duge st dung cho san pham duc phun dé ding trong y té can dugc tiét tring
bang biic xa. Trong sb cac chit chdng oxy hoa trén co s& phospho, tris(2,4-di-t-
butylphenyl) phosphit 1a dugc déc biét uu tién do n6 co sy can bang t6t giita tac
dung ngan chan sy hu héng cua nhya va su bién mau trong qua trinh tiét trung
béng buc xa. Trong s6 cac chét dn dinh trén co sé amin khong tu do, chit on dinh
trén co s& amin khong tu do c6 trong lugng phén tir cao 1a dugc uu tién theo quan
diém rua giai thap, va san phdm ngung tu etanol cua dimetyl-2-(4-hydroxy-
2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidyl) sucxinat la duoc déc biét uu tién do nd cd sy can
bang tdt cua tac dung ngin chdn sy hu héng cta nhua trong qua trinh tiét trung
bing biic xa, d6 6n dinh trong thoi gian dai cua san pham dtc sau khi tiét trung,
va su bién mau, va rira giai thip. Hon nita, trong s6 cac chét 6n dinh trén co s&
amin khong tu do, d§ bazo cua hop chit nay 1 yéu va gan trung tinh, nén né c6
thc dung khong dang ké dén chat 16ng chira trong d6 va la duge wu tién. T6t nhat
14 st dung chit chdng oxy héa trén co s& phospho va chét chdng oxy héa trén co
s& amin khong tu do két hop theo quan diém ngan chin sy hu hong ctia nhya trong
qua trinh tiét trung béng birc xa va duy tri do 6n dinh trong thoi gian dai cia san

phdm ddc sau khi tiét tring.

Ngoai ra, trong ché phim nhua propylen-etylen y té theo sang ché, chat
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chbng oxy héa trén co s& amin dugc thé hién bang cac cong thic (3) va (4) sau
day khong co su bién mau khi xtr Iy birc xa, va c6 do bén chdng bién mau do khi
NOx tbt, chét chéng oxy héa trén co sé lacton nhu 5,7-di-t-butyl-3-(3,4-di-metyl-
phenyl)-3H-benzofuran-2-on, va chét chéng oxy héa trén co s& vitamin E nhu
cong thire chung (5) sau day co thé duoc tron mién 13 hiéu qua theo sang ché ¢6

thé thu dugc.

CigHsy
HO—N

v
™~

O +N
| R,

CH,

(trong cong thirc nay, R va Rz [a nhom

- (4)
C14-C22 alkyl)

HO

Luong trén cua chét &n dinh bén thoi tiét ndm trong khoang tlr 0,01 dén
0,20 khéi luong so vé6i 100 phan khéi luong cta ché phdm nhua propylen-etylen
y t&. Luong nay t5t hon 14 ndm trong khoang tir 0,02 dén 0,10 phan khéi luong.
Khi lugng nay 12 bing hogc 16n hon 0,01 phan khéi luong, tic dung lam chat on
dinh bén thoi tidt dat duoc du, va khi lugng nay 12 bing hodc nhé hon 0,20 phan

khdi luong, khong c6 anh hudng bét loi dén dd trong subt va tuong tu.
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Céc chét phu gia khac

Ngoai ra, ché phim nhya propylen-etylen y té theo sang ché co thé chira
cc chét khac nhu cac chét e ché hu hai ddng da biét, chat hap thu tir ngoai, chét
chéng nhidm tinh dién, chat wa nudc, chit trugt, chat chng tao khoi, chat chéng
suong mu, chét mau, chit don, nhua dau mo, chét khang khuan va tuong tu trong

khoang khong lam giam tinh néng cta no.
Phuong phap diéu ché ché pham nhua propylen-etylen y té

Ché phdm nhua propylen-etylen y té theo sang ché dugc didu ché bang
cach tron luong dugc xac dinh trudc clua cac thanh phén tron khac nhau nhu
copolyme propylen-etylen (a), copolyme propylen-etylen (b), chét dan hoi (B),
chit tao mam tinh thé, chit trung hoa, chét 1am tron, chét chdng oxy héa, va cac
chét phu gia khac néu trén, béang cach st dung thiét bi trén thong thudng nhu may
tron Henshell (nhan hiéu hang hoéa), mdy siéu tron, may tron kiéu dai xodn, may
tron dao, may tron Banbury. Hon hop tao ra c6 thé duoc tao thanh ché phém dang
hat bang cach ngdo tron néng chay va tao hat béng cach st dung mdy ép dun mot
truc vit, may ép dun hai truc vit, may tron Banbury, may tron chét déo, may cén,
hodc tuong tu, & nhiét d6 ngao tron néng chay nam trong khoang tir 150 dén

300°C, t6t hon 1a 180 dén 250°C.
San phim duc

San phim duc theo sang ché 12 san phim ddc phun dé dung trong y té thu
duoc bing cach dic ché pham nhuya propylen-etylen y té néu trén bang may duc

phun d3 biét.

Do ché phdm nhua theo sing ché c6 kha nang gia cong dlc tuyét voi &
thoi diém duc phun, san phim dac phun c6 d§ chinh x4c cao c6 thé thu duoc trong
chu trinh dtc ngén. San phim ddc phun thu duge duge sir dung cho nhiéu tng
dung y té khac nhau, va céc san pham duc cu thé bao gbm cac dung cy va d6 chira
y té (cac dung cu dung mot ]An nhu bom tiém ding mot 1an va cac bo phan cta
chiing, 6ng thong / ng, tii truyén, tii dung méu, 6ng thu méau chan khong, vai

khong dét dung cho ph§u thuat, bod phan loc mau, mach mau; céc bg phéan cua co
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quan nhan tao nhu phéi nhan tao va hdu mon nhén tao; may thdm tach mau, bom
tiém nap san, ché phém dang kit, dd chua thudc, éng thtr nghiém, chi khau, vat
liéu nén cua thube dép, cac bo phan béng vat liéu nha khoa, cac bo phan béng vat
liéu chinh hinh, hop dimg kinh &p trong, khuén kinh ap trong, PTP, SP / g6i nho,
lo P, dd chira thubc mét, d6 chua chét long héa hoc, dd chtra bao quan chét long
trong thoi gian dai, v.v..), d chira y t& (g6i truyén), va nhu yéu phim hang ngay

(hop dung quén 40, x0 thung, chau rtra, dung cu viét, V.V..).

Do san phdm diic theo sang ché 12 @ ding trong y t&, nd c6 thé thuong
duoc tiét trung, va vi du vé phuwong phap tiét tring bao gOm tiét tring bang khi
(EOQG), tiét trung bang hoi nudc cao 4p, va tiét trang béng burc xa (tia y, chum
electron). Cu thé, san pham duc thu duge béang cach str dung ché phdm nhua nay
14 thich hop dé tiét trung béng birc xa va c6 do bén va dap tuyét voi ngay ca sau
khi tiét tring bing birc xa. Lidu tiét tring bing bic xa thich hop cho san pham
diic nay tbt hon 12 1 kGy dén 100 kGy, va tét hon nita 1a 10 kGy dén 60 kGy. Phu
thudc vao san phém, qua trinh tiét trung co thé dugc thuc hién khi lidu 1a cao hon
gi6i han dudi, va khi lidu 1a thip hon gidi han trén, sy cAn bang giita d6 tiét tring,

d6 bén va dép va ria giai thap sau khi tiét tring 12 tuyét voi.

Ngoai ra, theo quan diém d6 trong subt, san pham duc sir dung ché phim
nhua ndy t6t hon 1a ¢ d6 day thanh trung binh bang hozc nho hon 3,0mm, t6t hon
nita 13 bing hogic nhé hon 2,5mm, va con t6t hon 1a bing hodc nhé hon 2,0mm,
dic biét tot hon 1a 1,5mm, dic biét tot hon nita 13 bing hodc nho hon 1,2mm, va
t5t nhét 1a béng hoic nho hon 1,0mm. Do trong subt du dat dugc khi do day 1a
khéng 16n hon giéi han trén nay. Ngoai ra, d day thanh trung binh cta san pham
dic & day c6 nghia 1a do day thanh ctia phin rong nhét theo ty 1¢ phan trim cua
téng dién tich bé mit cla san phém duic. Pé 1am vi du dién hinh, trong bom tiém
(bom tiém hoic phdn dang éng dugc goi 1 xy lanh), do day nay dé chi do day
thanh ctia phan hinh tru ctia hinh try ngoai (xy lanh).

Ngoai ra, ché pham nhya nay c6 thé tao ra san pham duc phun ¢ sy cén
bang tot gitra do cing va do bén va dép cia san pham. Hon nita, ché phdm nhya

nay 1a thich hop cho cac bo phén cuia may thdm tach méau nhan tao do théa man
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thir nghiém kim loai ndng, thir nghiém chi, thir nghiém cadimi, va thir nghiém rura
giai duwoc md ta trong tai liéu: Yakuhatsu No. 494 Dialysis Artificial Kidney
Device Approval Criteria, IV Blood Circuit Quality and Test Method after
radiation sterility. Dac biét, ché phdm nhua ndy 14 thich hop cho vé va éng gop
clia may thim tach mau, va cdc bo phan lién quan. Ngoai ra, ché pham nhua nay
13 thich hop cho cac bd phén clia bom tiém dé théa man 6 yéu cau hoa hoc duoc
md ta trong JIS T3210: 2011 vé bom tiém duoc tiét trung, va dic biét thich hop
cho bom tiém dung mét lan.

Vi du thwe hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc mo ta cu thé dua vao cac vi du, nhung sang ché
khong bi gidi han & cac vi du nay.

Trong phan sau ddy, copolyme propylen-etylen (a) va (b) dugc mo ta la
"thanh phan PP (a)" va "thanh phan PP (b)", va ché pham nhua propylen-etylen
6 thé dugc mo ta 13 "polyme trén co s propylen".

Vi du diéu ché polyme trén co s& propylen (A-1)
(1) Diéu ché thanh phan chat xtc tac rin

95,2g magie clorua khan, 442ml decan va 390,6g rugu 2-etylhexylic duoc
gia nhiét va phan tmg & 130°C trong 2 gio d2 diéu ché dung dich dong nhat. Sau
do, 21,3g anhydrit phtalic dugc bd sung vao dung dich nay, va hén hop dugc
khudy tiép va tron & 130°C trong 1 gid dé hoa tan anhydrit phtalic.

Sau khi 1am ngudi dung dich dong nhat thu duoc ndy t6i nhiét do trong
phong, 75ml dung dich ddng nhit nay duoc bd sung nhé giot 1én 200ml titan
tetraclorua duoc duy tri & —20°C trong 1 gio. Sau khi nap hét, nhiét do cua dung
dich hdn hop nay dugc ting dén 110°C trong 4 gid, 5,22g diisobutyl phtalat
(DIBP) duoc bd sung khi nhiét do dat t6i 110°C, v hdn hop duge khudy va duy
tri & nhiét d6 nay trong 2 gio.

Sau khi phan tmg trong 2 gid két thic, phan chét rin dugc thu hdi bang

cach loc néng, phan chit ran nay dugc tao huyén phu lai trong 275ml titan
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tetraclorua, va sau d6 dugc gia nhiét lai ¢ 110°C trong 2 gi¢. Sau khi két thuc
phan @mg, phin chét rin dugc thu hdi lai bing cach loc nong va rira k¥ bang decan
va hexan & 110°C cho dén khi khong con hop chét titan tw do dugc phat hién trong
dung dich.

0 day, su phat hién hop chét titan tu do duogc khéng dinh béng phuong
phap sau day. 10ml chét 1ong ndi bé mit ctia thanh phén chét xuc tac rin néu trén
duge thu hdi bang bom tiém va duogc nap vao binh Schlenk 100ml ¢6 nhanh ma
bén trong da dugc thay trudce béng nito. Tiép theo, dung mdi hexan dugc lam kho
trong dong nito va 1am khd trong chan khong trong 30 phut nita. 40ml nudc trao
dbi ion va 10ml axit sulfuric 50% thé tich duoc nap vao d6 va khudy trong 30
phut. Dung dich nuéc nay dugc chuyén qua gidy loc vao binh dong dung tich
100ml, sau d6 1ml H3PO4 dac lam chét che cho ion sét (I) va 5ml dung dich nuéc
H,0, 3% dé 1am chét phan tmg hién mau dbi vdi titan duge bd sung, va thé tich
duoc tang thém dén 100ml bang nudc dugc trao d4i ion. Binh dong nay duoc lc,
va sau 20 phut, ning sut hép thu & 420nm duge quan sat bang c4ch st dung UV

dé phat hién titan tu do.

Qua trinh rira va loai bé titan ty do va phat hién titan tu do dugc 1dp lai
cho dén khi hién tuong hép thu khong con dugc quan sat.  Thanh phan chét xuc
tac titan dang rn (A) dugc didu ché nhu dugc md ta & trén dugc bao quan dudi
dang huyén phu dic trong decan, va mot phan thanh phan chét xuc tac titan rén
(A) duoc lam kho dé kiém tra thanh phan chét xtc tic. Thanh phan ciia thanh phan
chét xtc téc titan rén (A) thu duoc nay 1a 2,3% khéi luong titan, 61% khéi luong
clo, 19% khdi lugng magie, va 12,5% khdi lugng DIBP.

(2) Diéu ché thanh phan chit xtc tac dé polyme héa so bo:

Sau khi bén trong cua binh ba b c6 may khudy va thé tich bén trong 500ml
duoc thay béng khi nito, 400ml heptan d3 loai nudc, 19,2mmol trietyl nhom,
3,8mmol dixyclopentyldimetoxysilan, va 4g thanh phén chat xuc tac titan rn (A)
néu trén dugc nap vao. Nhiét do bén trong cua binh dugc duy tri & 20°C, va

propylen dugc dua vao trong khi khudy. Sau 1 gio, qua trinh khudy duogc dimg lai,
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va két qua 1a thanh phén chét xic tac polyme héa so by (B) trong d6 2g propylen
dugc polyme hoa cho 1g thanh phén chit xtic tac titan rin (A) da thu duoc.

(3-1) Polyme hda-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hip bang thép khong gi c6 lip may khudy va cé thé tich bén trong
bang 10! duoc 1am khé du, va sau khi thay thé bang nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhém, va 0,6mmol dixyclopentyl dimetoxysilan dugc nap vao.
Sau khi thay nito trong hé théng béng propylen, hydro duogc nap & 0,15 MPa-G,
va sau do6 propylen va etylen dugc dua vao két hop voi khudy. Luong dua véo
duoc didu chinh sao cho ndng do etylen trong phan pha khi trong binh polyme
hoéa la 1,4% mol.

Sau khi bén trong cuia hé nay duoc 6n dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
va ap suit toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xuc tac polyme héa so bd (B) véi luong 0,10mmol tinh theo nguyén tir
Ti duge bd sung. Qua trinh polyme héa dugc thuc hién & 80°C trong 3 gio trong

khi propylen duoc cung cp lién tuc.

MFR ciia thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 13 1,8%

khéi luong.
(3-2) Polyme héa-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme hoéa thanh phén PP (a) két thuc (sau [budc 1] néu
trén), nhiét dd bén trong dugc giam xuéng dén 30°C va dugc giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,94 MPa-G, va tiép d6 khi hdn hop gdm propylen / etylen: (4,3
1/phtit)/(1,1 1/phit) duge dua vao. Qua trinh copolyme héa propylen/ etylen duge
thuc hién trong 50 phut & nhiét d bén trong bing 60°C va &p suét toan phan 0,30
MPa-G (thay d6i phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian dugc xac dinh trudce tréi qua, 50ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phéan {mg, va nhiét d§ duoc giam xudng va dugc giam ép.
Toan b chét trong binh duoc chuyén sang binh loc c6 15p b loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rén-léng. Ngoali ra, ph?m chét rin duoc ria hai lan béng 61

heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kh6 chan
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khong.

Khi chi sb ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan tht hai duoc tinh,
luong tao ra la 7% khdi luong tinh theo téng trong luong, MFR 1a 7,0 g/10 phut,
va ham luong etylen 13 18,0% khéi lugng.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-2)

Céc bude (1) va (2) 13 gidng nhu céc bude ctia polyme trén co s& propylen
(A-1).

(3-1) Polyme hoéa-1 (polyme hoa [budc 1])

Ndi hép bing thép khong gi c6 ldp may khudy va c6 thé tich bén trong
béng 101 duoc lam khoé dud, va sau khi thay thé nito, 6l heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhém, 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc nap vao. Sau
khi thay nito trong h¢ théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G, va
sau d6 propylen va etylen dugc dua vao két hop voi khudy hdn hop. Luong dua
vao duge didu chinh sao cho ndng do etylen trong phén pha khi trong binh polyme
hoda 1a 1,4% mol.

Sau khi bén trong cia hé nay dugc 4n dinh & nhiét d6 bén trong bang 80°C
va &p suét toan phén & 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chtra thanh
phan chit xtc tac polyme hoéa so bd (B) néu trén véi lugng 0,10 mmol tinh theo
nguyén t Ti dugc bd sung. Qua trinh polyme héa dugc thuc hién ¢ 80°C trong 3
gi¢ trong khi propylen dugc cung cép lién tuc.

MFR cta thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phut, va ham luong etylen 1a 1,8%
khéi luong.

(3-2) Polyme héa-2 (polyme hda [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme hda thanh phén PP (a) két thac (sau [budc 1] néu
trén), nhiét dd bén trong dugc gidm xudng dén 30°C va dugc gidm 4p. Sau do,
hydro dugc nap & 0,90 MPa-G, va tiép d6 khi hdn hop gdm propylen / etylen: (4,2
1/phut) / (1,2 I/phut) duge dua vao. Qua trinh copolyme hoa propylen / etylen dugc
thuc hién trong 50 phut & nhiét do bén trong bing 60°C va &p suit toan phén 0,30
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MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian dugc xac dinh trudce tréi qua, S0ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan tng, va nhiét do dugc giam xudng va dugc giam ap.
Toan bo chat trong binh duoc chuyén sang binh loc ¢6 lap bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach ran-1ong. Ngoai ra, phan chét rin dugc rira hai lan bang 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho chén
khong.

Khi chi sé cua thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan thtr hai dugc tinh,
luong tao ra la 7% khéi lwong tinh theo tong trong lugng, MFR 1a 3,0 g/10 phut,
va ham luong etylen 1a 19,0% khéi lugng.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-3)

Céc budce (1) va (2) 1a gidng nhu cac budce cua polyme trén co s6 propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hép bang thép khong gi c6 14p may khudy va c6 thé tich bén trong
béng 101 dugc lam khé du, va sau khi thay thé nito, 6l heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhom, 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung. Sau
khi thay nito trong hé théng bing propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G, va
sau do propylen va etylen dugc dua vao két hop véi khudy. Luong dua vao dugce
diéu chinh sao cho néng do etylen trong phén pha khi trong binh polyme héa 12
1,4% mol.

Sau khi bén trong cua hé nay dugc 4n dinh & nhiét d6 bén trong béng 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén ph dic trong heptan chtta thanh
phén chat xtic tic polyme héa so bd (B) v6i luong 0,10 mmol tinh theo nguyén tur
Ti duoc bd sung. Qua trinh polyme hda duge thuc hién ¢ 80°C trong 3 gio trong

khi propylen dugc cung cap lién tuc.

MEFR cua thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phut, va ham lugng etylen la 1,8%

khéi luong.
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(3-2) Polyme hda-2 (polyme hoa [budc 2])

Sau khi qué trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thuc (sau [budc 1] néu
trén), nhiét d6 bén trong duogc giam xudng dén 30°C va dugc giam ap. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va tiép d6 khi hdn hop gdm propylen / etylen: (4,0
1/phut) /(1,4 /phiit) dugce dua vao. Qud trinh copolyme héa propylen/ etylen dugc
thue hién trong 50 phiit & nhiét d bén trong bing 60°C va &p suét toan phan 0,30
MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi duge dua vao).

Sau khi thoi gian duge xac dinh trude trdi qua, 50ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan tng, va nhiét d6 dugc giam xubng va dugc giam ép.
Toan bd chét trong binh duogc chuyén sang binh loc cé lép bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duogc tach rén—léng. Ngoai ra, phén chit rin duoc rura hai lan béng 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho chén
khong.

Khi chi sé cua thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan thir hai dugc tinh,
luong tao ra la 7% khdi luong tinh theo tong trong lwong, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham luong etylen 14 21,0% khéi lugng.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-4)

Cacbudc (1)va(2)la gidng nhu cac budc cua polyme trén co s propylen
(A-1).

(3-1) Polyme hda-1 (polyme hoa [budc 1])

Nbi hép bang thép khong gi c6 1ap may khudy va c6 thé tich bén trong
bing 101 dugc 1am khé du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhdm, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau d6 propylen va etylen dugc dua vao két hop véi khudy. Luong dua vao
duoc didu chinh sao cho ndng d6 etylen trong phan pha khi trong binh polyme

hoda la 1,8% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay dugc bn dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
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va &p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu déc trong heptan chira thanh
phan chét xtc tac polyme héa so b (B) véi lugng 0,10mmol tinh theo nguyén tir
Ti duge bd sung. Qua trinh polyme hoéa duge thuc hién ¢ 80°C trong 3 gid trong

khi propylen dugc cung cap lién tuc.

MFR cua thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 13 2,3%
khéi luong.

(3-2) Polyme héa-2 (polyme hoa [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme hoéa thanh phan PP (a) két thiic (sau [budc 1] néu
trén), nhiét do bén trong duogc giam xudng dén 30°C va dugc giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau d6 khi hén hop gém propylen / etylen: (4,0
1/phiit) / (1,4 1/phut) duge dua vao. Qué trinh copolyme hoa propylen / etylen dugc
thue hién trong 50 phit & nhiét d6 bén trong bang 60°C va 4p suét toan phan 0,30
MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian dugc x4c dinh trudce troi qua, 50ml metanol duoc bd
sung dé 1am ngimg phan tng, va nhiét d6 dugc giam xubng va dugc giam ap.
Toan bé chét trong binh duge chuyén sang binh loc ¢ 14p bo loc, gia nhiét dén
60°C, va dugc tach ran-1ong. Ngoai ra, phan chét ran dugc ria hai 1an bang 61
heptan & 60°C. Copélyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho chén
khong.

Khi chi s§ cua thanh phin PP (b) tao ra trong giai doan thir hai dugc tinh,
luong tao ra la 7% khéi lugng tinh theo téng trong luong, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham luong etylen 1a 21,0% khéi lugng.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-5)

Céc bude (1) va (2) 1a gibng nhu céc bude ciia polyme trén co so propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hip bang thép khong gi c6 l4p may khudy va co thé tich bén trong
béng 101 duoc lam khd du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan di loai nudc,
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12,5mmol trietyl nhém, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau do6 propylen va etylen dugc dua vao két hop vé6i khudy. Lugng dua vao
duoc ditu chinh sao cho ndng db etylen trong phén pha khi trong binh polyme
hoa 1a 2,3% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay duge 6n dinh & nhiét d bén trong bang 80°C
va ap suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chtra thanh
phan chit xuc tic polyme héa so bo (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti duoc bd sung. Qua trinh polyme hoéa dugc thuc hién & 80°C trong 3 gio trong

khi propylen dugc cung cap lién tuc.

MFR cuia thanh phan PP (a) 1a 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 13 3,0%

khéi luong.
(3-2) Polyme hda-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thic (sau [budc 1] néu
trén), nhiét do bén trong dugc giam xubng dén 30°C va dugc gidm 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau d6 khi hén hop gdm propylen / etylen: (4,0
1/phut) / (1,4 1/phut) duge dua vao. Qua trinh copolyme hoa propylen / etylen duoc
thuc hién trong 50 phit & nhiét d§ bén trong bing 60°C va 4p suit toan phan 0,30
MPa-G (thay d6i phu thudc vao lugng khi duge dua vao).

Sau khi thoi gian duoc xac dinh trude tréi qua, 50ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan mg, va nhiét d§ duoc giam xubng va dugc giam 4p.
Toan bd chét trong binh duogc chuyén sang binh lgc c6 lép bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rén-long. Ngoai ra, phan chét rén dugc rira hai lan bang 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc 1am khoé chén
khong.

Khi chi s6 ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan tht hai dugc tinh,
luong tao ra 1a 7% khdi lugng tinh theo téng trong luong, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham lugng etylen 1a 21,0% khéi luong.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-6)
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Cac bude (1) va (2) 1a gidng nhu cac budce cua polyme trén co s6 propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme hoa [budc 1])

Nbi hip bang thép khong gi co l4p may khudy va cé thé tich bén trong
béng 101 dugc lam khd du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan di loai nudc,
12,5mmol trietyl nhdm, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro duge nap & 0,15 MPa-G,
va sau do propylen va etylen duoc dua vao két hop voi khudy. Luong dua vao
duoc diéu chinh sao cho ndng do etylen trong phén pha khi trong binh polyme
héa l1a 1,8% mol.

Sau khi bén trong ctia h€ ndy dugc bn dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
va 4p suét toan phén 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xuc tac polyme héa s0 bd (B) vé6i lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tu
Ti dugc bd sung. Qua trinh polyme hoa dugc thyc hién & 80°C trong 3 gid trong

khi propylen duoc cung cap lién tuc.

MEFR cta thanh phan PP (a) 1 45 g/10 phit, va ham luong etylen l1a 2,3%

khéi lwong.
(3-2) Polyme héa-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qué trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thuc (sau [budc 1] néu
trén), nhiét do bén trong dugc giam xubng dén 30°C va dugc giam ap. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau do khi hdn hop gdm propylen / etylen: (4,0
1/phit) / (1,4 1/phut) duge dua vao. Qua trinh copolyme héa propylen/ etylen dugc
thuc hién trong 40 phut 6 nhiét 4o bén trong bang 60°C va ap suét toan phéan 0,30
MPa-G (thay ddi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian duge xdc dinh trude troi qua, S0ml metanol duge bd
sung dé 1am ngimg phéan mg, va nhiét d6 dugc giam xubng va dugc giam 4p.
Toan bé chét trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 ldp bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rin-long. Ngoai ra, phan chét rin duoc rira hai 1an béng 61

heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam khé chan
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khong.

Khi chi sé ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan tht hai dugc tinh,
luong tao rala 5% khéi luong tinh theo tdng trong luong, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham luong etylen 1a 21,0% khéi lugng.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-7)

Céc budce (1) va (2) 1a gidng nhu cac budce cua polyme trén co s& propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hép bing thép khong gi c6 lap may khudy va c6 thé tich bén trong
b%mg 101 dugc lam khé du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhém, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé thdng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau d6 propylen va etylen duoc dua vao két hop vdi khudy. Luong dua vao
dwoc didu chinh sao cho ndng d6 etylen trong phén pha khi trong binh polyme
hoa 1a 1,4% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay duoc 6n dinh & nhiét dd bén trong bing 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xuc tac polyme héa so bd (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti duoc bd sung. Qua trinh polyme héa duge thuc hién ¢ 80°C trong 3 gid trong
khi propylen dugc cung cp lién tuc.

MEFR cua thanh phan PP (a) 14 45 g/10 phut, va ham luong etylen la 1,8%
khéi luong.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-8)

Céc bude (1) va (2) 1a gibng nhu céc bude clia polyme trén co s& propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme hoéa [budc 1])

Nbi hip bing thép khong gi cé lap may khudy va c6 thé tich bén trong

bang 101 dugc lam kho dud, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
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12,5mmol trietyl nhém, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé thdng bang propylen, hydro dugc nap ¢ 0,15 MPa-G,
va sau d6 propylen va etylen dugc dua vao két hop vé6i khudy. Luong dua vao
duoc didu chinh sao cho ndng dd etylen trong phén pha khi trong binh polyme
héa la 1,4% mol.

Sau khi bén trong cua hé nay dugc 6n dinh & nhiét d6 bén trong béng 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xuc tac polyme héa so bo (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti duge bd sung, va propylen dugc b6 sung lién tuc. Polyme héa duoc thuc hién

& 80°C trong 3 gio trong khi dugc cung cap vao nudc.

MFR cua thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 1a 1,8%
khéi luong.

(3-2) Polyme héa-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qu4 trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thiic (sau [budc 1] néu
trén), nhiét do bén trong duogc giam xudng dén 30°C va dugc giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,94 MPa-G, va sau d6 khi hén hop gom propylen / etylen: (3,8
I/phut) / (1,6 1/phut) dugc dua vao. Qué trinh copolyme hoa propylen / etylen dugc
thue hién trong 50 phtt & nhiét d6 bén trong bing 60°C va ap suét toan phan 0,30
MPa-G (thay d6i phu thudc vao lugng khi duge dua vao).

Sau khi thdi gian duge xdc dinh trudce troéi qua, S0ml metanol duge bd
sung dé lam ngimg phan Ung, va nhiét 6 dugc giam xubng va duogc giam ép.
Toan b chét trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 18p bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rén-l(’)ng. Ngoai ra, phﬁn chat rdn dugc ria hai lan béng 61
heptan & 60°C Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam khd chén
khong.

Khi chi sb ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan tht hai dugc tinh,
luong tao ra la 7% khdi lugng tinh theo tdng trong luong, MFR 1a 7,0 g/10 phut,
va ham lugng etylen 1a 24,5% khéi luong.

Piédu ché polyme trén co s& propylen (A-9)
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Céc bude (1) va (2) 1a giéng nhu cic budc clia polyme trén co s¢ propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hip bang thép khong gi c6 lap may khudy va cé thé tich bén trong
bé‘mg 101 duoc lam kho @ua, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhdm, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau do propylen va etylen dugc dua vao két hop véi khudy. Luong dua vao
duoc diéu chinh sao cho ndng dd etylen trong phan pha khi trong binh polyme
hoa 14 1,8% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay dugc dn dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
va 4p suét toan phén 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu déc trong heptan chia thanh
phan chét xtic tac polyme hoéa so bd (B) v6i lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti duge bd sung. Qua trinh polyme hda dugc thyc hién & 80°C trong 3 gi¢ trong

khi propylen duoc cung cp lién tuc.

MFR cua thanh phén PP (a) 12 45 g/10 phit, va ham luong etylen 14 2,3%

khéi lwong.
(3-2) Polyme héa-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qué trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thuc (sau [budce 1] néu
trén), nhiét do bén trong dugc giam xudng dén 30°C va dugc giam 4ap. Sau do,
hydro 0,92 MPa-G dugc nap, va sau d6 khi hén hop gdém propylen / etylen: (4,0
I/phit) / (1,4 I/phut) duge dua vao. Qué trinh copolyme hoa propylen / etylen dugc
thuc hién trong 70 phtt & nhiét do bén trong bing 60°C va ap sut toan phan 0,30
MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian duge x4c dinh trude troi qua, 50ml metanol duge bd
sung dé 1am ngimg phan mg, va nhiét do dugc giam xubng va dugc giam ép.
Toan bd chét trong binh duoc chuyén sang binh loc 6 14p bo loc, gia nhiét dén
60°C, va dugc tach rin-long. Ngoai ra, phan chat rén duoc rira hai 1an bang 61

heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho chén
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khong.

Khi chi sd cua thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan tht hai dugc tinh,
luong tao ra 13 9% khéi lugng tinh theo téng trong luong, MFR 13 5,0 g/10 pht,
va ham lugng etylen 1a 20,5% khéi luong.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-10)

Cac budc (1) va (2) 1a gidng nhu cac budce ctia polyme trén co s& propylen
(A-1).

(3-1) Polyme hda-1 (polyme hoa [budc 1])

Nbi hép bing thép khong gi c6 ldp may khudy va c6 thé tich bén trong
bing 101 dugc lam khé du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhdm, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,45 MPa-G,
va sau do6 propylen dugc dua vao két hop khudy.

Sau khi bén trong ctia hé ndy dugc dn dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
va ap suét toan phén 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dac trong heptan chira thanh
phan chét xtc tac polyme héa so bd (B) v6i lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tur
Ti duge bd sung. Qua trinh polyme hoéa dugce thuc hién & 80°C trong 3 gi¢ trong
khi propylen duoc cung cp lién tuc.

MFR cuia thanh phan PP (a) 1a 180 g/10 phut.

(3-2) Polyme hda-2 (polyme héa [budc 2])

Sau khi qu4 trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thuc (sau [budce 1] néu
trén), nhiét d6 bén trong dwgc giam xubng dén 30°C va duge giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau do khi hdn hop gdm propylen / etylen: (3,7
1/phiit) / (1,7 1/phiit) duge dua vao. Qua trinh copolyme héa propylen / etylen duge
thuc hién trong 60 phut & nhiét do bén trong bing 60°C va &p suét toan phan 0,30
MPa-G (thay d6i phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian duoc x4c dinh trude tréi qua, S0ml metanol dugc bd

sung dé 1am nglimg phéan Gng, va nhiét d6 duoc giam xudng va dugc giam &p.
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Toan bo chét trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 14p bo loc, gia nhiét dén
60°C, va duogc tach rén—lc’)ng. Ngoai ra, phén chét rin dugc ria hai lan béng 61
heptan ¢ 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay duge lam khé chén
khong.

Khi chi s§ ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan thir hai dwgc tinh,
luong tao ra la 8% khoi luong tinh theo téng trong lugng, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham lugng etylen 1a 26,0% khéi luong.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-11)

Cac bude (1) va (2) 1a gidng nhu cac budce cta polyme trén co s propylen
(A-1).

(3-1) Polyme hoéa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hip bing thép khong gi c6 lép may khudy va cé thé tich bén trong
bing 101 dugc lam kho du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudéc,
12,5mmol trietyl nhom, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau d6 propylen va etylen dugc dua vao két hop véi khudy. Lugng dua vao
duoc diu chinh sao cho ndng do etylen trong phan pha khi trong binh polyme
hoa 1a 1,4% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay dugc 6n dinh & nhiét d6 bén trong béng 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xtc tic polyme héa so bd (B) v6i lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tu
Ti duge bd sung. Qua trinh polyme héa dugce thyuc hién ¢ 80°C trong 3 gi¢ trong
khi propylen dugc cung cap lién tuc.

MFR cua thanh phan PP (a) 12 45 g/10 phat, va ham luong etylen 1a 1,8%
khéi luong.

(3-2) Polyme héa-2 (polyme héa [budc 2])
Sau khi qua trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thuc (sau [budc 1] néu

trén), nhiét do bén trong dugc giam xubng dén 30°C va dugc giam ép. Sau do,
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hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau d6 khi hdn hop goém propylen / etylen: (4,2
1/phut) /(1,2 1/phit) duge dua vao. Qud trinh copolyme héa propylen / etylen duoc
thuc hién trong 100 phit & nhiét do bén trong bing 60°C va ap suat toan phan
0,30 MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi dugce dua vao).

Sau khi thoi gian dugc xac dinh trude troéi qua, 5S0ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan tng, va nhiét do dugc giam xubng va dugc giam ap.
Toan bd chét trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 14p b6 loc, gia nhiét dén
60°C, va dugc tach rin-long. Ngoai ra, phan chét rin duoc rira hai 1an bang 6l
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam khd chén
khong.

Khi chi s§ ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan thtr hai dugc tinh,
luong tao ra la 12% khéi lugng tinh theo tbng trong lugng, MFR 1a 5,0 g/10 phut,
va ham lugng etylen 14 19,0% khdi lugng.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-12)

Céc bude (1) va (2) 1a giéng nhu cac bude ctia polyme trén co s¢ propylen
(A-1).

(3-1) Polyme héa-1 (polyme héa [budc 1])

Nbi hép bing thép khong gi ¢6 l&p may khudy va c6 thé tich bén trong
béng 101 duoc lam khé du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhdm, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap ¢ 0,15 MPa-G,
va sau do propylen va etylen dugc dua vao két hop voi khudy. Luong dua vao
dwoc diéu chinh sao cho ndéng do etylen trong phan pha khi trong binh polyme
hoa 1a 1,7% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay dugc én dinh & nhiét do bén trong bang 80°C
va 4p suét toan phén 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xtc tac polyme héa so bd (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti duoc bd sung. Qua trinh polyme hda duge thuc hién & 80°C trong 3 gio trong

khi propylen dugc cung cép lién tuc.
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MFR cua thanh phin PP (a) 13 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 14 2,2%
khéi luong.

(3-2) Polyme hda-2 (polyme hoa [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme hoéa thanh phan PP (a) két thiic (sau [budc 1] néu
trén), nhiét d6 bén trong dugc giam xudng dén 30°C va dugc giam 4p. Sau do,
hydro 0,90 MPa-G dugc nap, va sau do khi hén hop gdém propylen / etylen: (4,4
1/phat) /(1,0 I/phit) duge dwa vao. Qué trinh copolyme héa propylen / etylen dugc
thuc hién trong 60 phut & nhi¢t do bén trong bing 60°C va 4p suét toan phén 0,30
MPa-G (thay ddi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian dugc xac dinh trudce troéi qua, S50ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan tng, va nhiét do dugc giam xubng va dugc giam ap.
Toan bé chét trong binh dugc chuyén sang binh loc co 14p bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach ran-léng. Ngoai ra, phan chét ran dugc rira hai 14n bang 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay duge lam khé chan
khong.

Khi chi sé cua thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan th{r hai dugc tinh,
luong tao ra la 8% khdi luong tinh theo tong trong lwong, MFR 1a 3,0 g/10 phut,
va ham lugng etylen 1a 16,5% khéi lugng.

Piéu ché polyme trén co s& propylen (A-13)

Céc bude (1) va (2) 1a gibng nhu céc bude clia polyme trén co s& propylen
(A-1). |
(3-1) Polyme héa-1 (polyme hoéa [budc 1])

Nbi hip bang thép khong gi cé lap may khudy va cé thé tich bén trong
bing 101 duoc lam khé du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhom, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé théng bang propylen, hydro dugc nap ¢ 0,15 MPa-G,
va sau d6 propylen va etylen dugc dua vao két hop véi khudy. Luogng dua vao

duoc didu chinh sao cho ndng do etylen trong phan pha khi trong binh polyme
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hoa 1a 1,4% mol.

Sau khi bén trong cia hé nay duoc on dinh & nhiét do bén trong béng 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phu dic trong heptan chira thanh
phan chét xtic tac polyme héa so bd (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti dugc bd sung. Qua trinh polyme héa duge thuc hién ¢ 80°C trong 3 gid trong

khi propylen dugc cung cAp lién tuc.

MFR ctia thanh phan PP (a) 13 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 1a 1,8%

khéi luong.
(3-2) Polyme hda-2 (polyme hoa [budc 2])

Sau khi qua trinh polyme héa thanh phan PP (a) két thiic (sau [buéc 1] néu
trén), nhiét do bén trong dugc giam xudng dén 30°C va duge giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap ¢ 0,92 MPa-G, va sau d6 khi hén hop gém propylen / etylen: (4,0
1/phut) /(1,4 I/phit) duge dua vao. Qué trinh copolyme héa propylen / etylen dugc
thuc hién trong 50 phiat & nhiét do bén trong bang 60°C va ap sut toan phan 0,30
MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi duge dua vao).

Sau khi thoi gian dugc xac dinh trude troi qua, S0ml metanol duge bd
sung dé 1am ngimg phan Gng, va nhiét do dugc giam xudng va dugc giam ap.
Toan bé chit trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 13p bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rén—l()ng. Ngoali ra, ph'?m chit rin dugc rira hai lan bé“mg 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho chén
khong.

Khi chi sb ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan thir hai dugc tinh,
lugng tao ra la 7% khéi lwong tinh theo tong trong lwong, MFR 12 5,0 g/10 phit,
va ham luong etylen 14 21,0% khdi lugng.

Diéu ché polyme trén co s& propylen (A-14)

Céc bude (1) va (2) 1a gidng nhur cac bude ctia polyme trén co s& propylen
(A-1).

(3-1) Polyme hoéa-1 (polyme hda [buédc 1])
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N&i hdp bing thép khong gi ¢6 l&p may khudy va c6 thé tich bén trong
b??mg 101 dugc lam kho du, va sau khi thay thé nito, 61 heptan da loai nudc,
12,5mmol trietyl nhém, va 0,6mmol dixyclopentyldimetoxysilan dugc bd sung.
Sau khi thay nito trong hé thong bang propylen, hydro dugc nap & 0,15 MPa-G,
va sau do6 propylen va etylen dugc dua vao két hop vdi khudy. Luong dua vao
duoc diéu chinh sao cho ndng d6 etylen trong phan pha khi trong binh polyme
héa la 1,4% mol.

Sau khi bén trong ctia hé nay dugc 6n dinh & nhiét do bén trong bing 80°C
va 4p suét toan phan 0,8 MPa-G, 20,8ml huyén phtl dic trong heptan chira thanh
phan chét xtic tac polyme héa so b (B) véi lugng 0,10 mmol tinh theo nguyén tir
Ti dugc bd sung. Qua trinh polyme hoéa duge thuc hién & 80°C trong 3 gio trong

khi propylen dugc cung cp lién tuc.

MFR cua thanh phan PP (a) 14 45 g/10 phut, va ham lugng etylen 1a 1,8%
khéi luong.

(3-2) Polyme hda-2 (polyme hoa [budc 2])

Sau khi qué trinh polyme héa thanh phéan PP (a) két thic (sau [buéc 1] néu
trén), nhiét d¢ bén trong duoc giam xudng dén 30°C va dugc giam 4p. Sau do,
hydro dugc nap & 0,96 MPa-G, va sau d6 khi hén hop gém propylen / etylen: (4,9
1/phtit) /(0,5 1/phiit) dugce dua vao. Qua trinh copolyme hoa propylen / etylen duge
thuc hién trong 50 phut & nhiét do bén trong bing 60°C va 4p suit toan phan 0,30
MPa-G (thay dbi phu thudc vao lugng khi dugc dua vao).

Sau khi thoi gian dugce xac dinh trude tréi qua, S0ml metanol dugc bd
sung dé 1am ngimg phan tmg, va nhiét d§ dugc giam xubng va dugc giam ap.
Toan bo chét trong binh dugc chuyén sang binh loc c6 lép bd loc, gia nhiét dén
60°C, va duoc tach rén-léng. Ngoali ra, phﬁn chét rdn duoc rira hai lan béng 61
heptan & 60°C. Copolyme propylen / etylen thu dugc nay dugc lam kho6 chéan
khong.

Khi chi sb ctia thanh phan PP (b) tao ra trong giai doan th hai dugc tinh,
luong tao ra la 7% khéi lugng tinh theo tong trong lugng, MFR 1a 8,0 g/10 phut,
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va ham lugng etylen 1a 9,0% khdi lugng.
Chét dan hdi (B)

Pé 1am chét dan hdi (B), cac copolyme etylen-o-olefin (B-1) dén (B-3)

duogc str dung.
(B-1) Copolyme etylen-a-olefin trén co s& metaloxen:

Ty trong (duoc xé4c dinh theo JIS K7112. Sau day, né cé thé dugc
viét tit 1a ty trong): 903 kg/m?,

MEFR (190°C): 15 g/10 phut

(dugc san xuat béi Prime Polyme Co. Ltd., nhan hiéu hang héa:

SP00206)
(B-2) Copolyme etylen-a-olefin trén co sé metaloxen:
Ty trong: 883 kg/m°,
MEFR (190°C): 20 g/10 phut

(dugc san xuat boi Mitsui Chemicals, Inc, nhan hiéu hang héa: A-

2085S)
(B-3) Copolyme etylen-a-olefin trén co sé metaloxen:
Ty trong: 913 kg/m’,
MEFR (190°C): 4,0 g/10 phut

(dugc san xuét béi Prime Polyme Co. Ltd., nhan hiéu hang hoa:

SP1540)
Tao hat / Bic / Banh gia
Tao hat/ Buc
(1) Tao hat:

Trong cdng thire dugce thé hién trong bang (cac vi du/céc vi du so sanh),
polyme trén co s& propylen (A), chét dan hdi (B), san phidm ngung tu dimetyl-2-
(4-hydroxy-2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidyl) etanol ("TINUVIN 622" (nhédn higu
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hang héa), duge san xuét boi BASF) dé 1am chat 6n dinh bén thdi tiét, va nonitol
1,2,3-trideoxy-4,6:5,7-bis-O-[(4-propylphenyl) metylen] ("Mirrored NX8000J"
(nhdn hiéu hang hoéa), dugc san xudt baéi Milliken) hodc (C-1): 2,2'-
metylenbis(4,6-di-tert-butylphenyl) nhom phosphat ("ADK STAB NA-21" (nhan
hiéu hang héa), dugc san xudt boi ADEKA CORPORATION) dé lam chét tao
mam tinh thé dugc tron véi lugng duge xac dinh trudce, va sau do cac chét phu gia
gbm 0,13 phan khdi luong chét chdng oxy héa trén co s& phospho: tris(2,4-di-t-
butylphenyl) phosphit ("Irgafos 168" (nhan hiéu hang hoéa) dugc san xuét boi
BASF) va 0,10 phan khdi lugng chét trung hoa: canxi stearat (NITTO KASEI CO.,
LTD.) dugc khudy va trén thém bang may tron Henshell.

Hon hop thu duoc dugc ngao tron ndng chay trong didu kién sau day bang
cach st dung mdy ép dun hai truc vit (TEM35BS) duoc san xuét boi TOSHIBA
MACHINE CO., LTD. d¢ thu dugc soi.

Kiéu may: TEM35BS (may ép dun hai tryc vit 35mm)

tbc d6 quay cta truc vit: 300 vong/phut

ludi ray: # 200

Nhiét d6 ctia nhya: 230°C

Soi thu dugc duge cit bang may tao hat sau khi dugc lam ngudi béng nudc

d8 thu dugce cac hat ché phdm nhua propylen.
(2) buc bom tiém loai 10ml

B6 phén chtra dugc duc bang phuong phép sau day bang cach st dung céac

hat ché phdm nhua propylen.

Céc hat ché phdm nhua trén co sé propylen duge dic phun thanh bom
tiém loai 10ml co chiéu cao 80mm, duong kinh 16mm, va do day thanh bén
1,0mm, bs‘?mg cach st dung may duc phun dién cé luc kep khudn 140 tan
(NEX140IV dugc san xuat boi NISSEI PLASTIC INDUSTRIAL CO., LTD.),
trong diéu kién nhiét d6 xy lanh: 230°C, nhiét d6 khudn: 25°C, 4p luc ban dau khi
phun: 130 MPa, tbc d6 phun: 50 mm/gidy, 4p luc duy tri: 150 MPa, va thdi gian
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duy tri: 5,0 gidy.
(3) Kha ning duc tdc d6 cao

Trong qué trinh dic lién tuc trong didu kién duc néu trén, thoi gian chu
trinh nhé nhit cho phép duc ma khong c6 cac van dé nhu khong thdo dugce khudn
gifta 100 1an nap, bién dang bom tiém, va tén thét theo hudng dong chay ctia bo

phan chira do su dinh huéng ctia nhya chita chét dan hdi, dugc xéc dinh.
Danh gia dac tinh vat ly
(4) MFR

Téc d6 dong néng chay MFR clia cac copolyme propylen-etylen (a) va (b)
theo sang ché va ché phim nhua propylen-etylen (A) dugc xac dinh theo JISK-
7210-1999 (230°C, tai trong 2,16kg), va MFR ctia chat dan héi (B) dugc x4c dinh
theo JISK-7210-1999 (190°C, tai trong 2,16kg).

(5) Ham luong etylen (diéu kién do *C-NMR)

Thiét bi do: thiét bi cong hudng tir hat nhan kiéu LA400 dugc san xuit béi
JEOL Ltd.

Ché db do: khir ghép hoan toan hai muc (Bilevel Complete decoupling.
BCM)

Tén sb quan sat: 100,4 MHz

Khoang quan sét: 17006,8 Hz

Chiéu réng xung: hat nhan C 45° (7,8 ps)
Thoi gian ldp lai xung: 5 gidy

Ong dung miu: dng dung miu 5 mme
Téc do quay: 12 Hz

Tén s tich hop: 20000 lan

Nhiét d6 do: 125°C

Dung mdi: 1,2,4-triclobenzen: 0,35ml / Benzen-d6: 0,2ml
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Luogng mau: khoang 40mg

Tur phé thu duogc bang phép do nay, ty 1& phan bb mach monome (phan bd
b6 ba) duoc x4c dinh theo tai liéu (1) sau déy, va ty 1& mol (%o mol) ctia don vi ciu
thanh thu dugc tir etylen duogc x4c dinh (sau day dugc goi 1a E (% mol)) va ty 1¢
mol (% mol) cua don vi c4u thanh thu duogc tir propylen (sau day dugce goi la P
(% mol)) duoc tinh. Ham luong (% khi lugng) clia don vi céu thanh thu dugc tir
etylen clia copolyme propylen-etylen (sau day dugc goi E (% trong lugng)) duoc
tinh bing cach bién dbi E (% mol) va P (% mol) thu duge thanh % khéi luong
theo cong thirc sau day (cong thirc 1).

E (% trong lugng) = E (% mol) x 28 x 100 / [P (% mol) x 42 + E (% mol) x 28]
(cong thic 1)

Tai liéu (1): Kakugo, M.; Naito, Y.; Mizunuma, K.; Miyatake, T., Carbon-
13 NMR determination of monomer sequence distribution in ethylene-propylene

copolymers prepared with delta-titan trichloride-diethylaluminum chloride.

Macromolecules 1982, 15, (4), 1150-1152.
(6) M6 dun kéo:

Mau thtr nghiém duge dic bang phuong phép duc phun, va sau khi dic,
mAu nay duge dé trong phong c6 nhiét d6 khong déi duge diéu chinh t6i nhiét do
trong phong bang 23 £ 5°C va d 4m tuong dbi 50 + 5% trong 72 gid, va sau do
mo6 dun kéo da thu duoc theo JIS K 7161 (ISO178).

M5 dun kéo sau khi tiét tring bang buc xa da thu duge béng cach do nhu
sau: sau khi dtic bom tiém loai 10ml, né dugc dé trong phong c6 nhiét do khong
d8i dwoc didu chinh t6i nhiét do trong phong bang 23 + 5°C va do am tuong doi
50 + 5% trong 72 gio, tiay co 1idu 25 kGy (liéu trung binh) duoc chiéu trong diéu
kién nhiét d6 trong phong va trong mdi truong khong khi. Sau khi chiéu, diéu kién
dugc didu chinh thém trong phong c6 nhiét d6 khong d6i & nhiét d trong phong
bang 23°C + 0,5°C va do 4m tuong ddi 50 + 5% trong 2 tudn, va sau d6 phép do

dugc thuc hién.
(7) B6 bén va dap ctia bom tiém loai 10ml (Thr nghiém tha roi qua can)
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Trang thai ctia bom tiém loai 10ml dugc diéu chinh trong diéu kién 23°C
trong 48 dén 72 gio, va ngoai ra trang thi nay duoc diéu chinh trong thoi gian

bang hodc 16n hon 24 gid trong méi truong 10°C.

Trong méi truong 10°C, thanh st (13,5 mm®, 120g) dugc tha roi theo
chiéu thing dtng so véi tim cua than bom tiém, va chidu cao 16n nhit ma & d6

vét nirt khong xuét hién khi tha roi 10 1an dugc xéc dinh.

Trong thir nghiém tha roi vat ndng sau khi ti€t trung bang buc xa, sau khi
ddc bom tiém loai 10ml, san phém duoc dé trong phong c6 nhiét do khong ddi
duoc didu chinh t&i nhiét db trong phong bang 23 + 5°C va d¢ am tuong doi 50 +
5% trong 72 gio, va sau dé tiay co lidu 25 kGy (liéu trung binh) duge chiéu trong
didu kién nhiét d6 trong phong va trong méi trudng khong khi. Sau khi chiéu,
trang thai cia bom tiém dugc didu 'chinh thém trong phong c6 nhiét do khong do6i
& nhiét d6 trong phong bing 23°C = 0,5°C va d6 4m tuwong déi 50 5% trong 2

tun, va sau dé phép do dugc thuc hién.
(8) Do trong sudt ctia bom tiém loai 10ml (hé s6 truyén anh sang trong nudc)

Theo thit nghi€ém cua Dugc dién Nhat: 7.02 Plastic-made Drug Container
Test Method 1.4 Transparency Test, thir nghiém nay duoc thuc hién béng phuong
phap sau day:

Tt chidu cao ctia than bd phan chira khoang 40mm, c4t 5 miéng thanh kich
thudc khoang 0,9 x 4cm, va ngdm mdi miéng trong 6 do phd hép thu tir ngoai
duoc nap day nudc, hé s6 truyén clia miéng miu dugc cit & bude séng 450nm
duoc xac dinh béng cach str dung 6 chi dugc nap nudc lam ddi chirng va dugc xac

dinh bing phép do hap thu nhin thay tir ngoai.

Hé s6 truyén 4nh séng trong nudc sau khi tiét trung bang birc xa duge x4c
dinh sau khi dic bom tiém loai 10ml, san phém duoc dé trong phong c6 nhiét do
khong déi duoc didu chinh téi nhiét do trong phong bang 23 + 5°C va do am tuong
dbi 50 + 5% trong 72 gid, va sau d6 tia y c6 lidu 25 kGy (lidu trung binh) dugc
chiéu trong diéu kién nhiét d6 trong phong va trong méi trudng khong khi. Sau

khi chiéu, trang thai ciia bom tiém dugc diéu chinh thém trong phong ¢ nhiét do
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khong dbi & nhiét do trong phong bang 23°C % 0,5°C va dd 4m tuong ddi 50 +

5% trong 2 tudn, va sau d6 phép do dugc thuc hién.
(9) JIS T3210: 2011 -Bom tiém vo trung 6. Cac yéu cau hoa hoc-

Theo tiéu chudn nay, cac yéu ciu héa hoc dugce kiém tra bang phuong phép

sau day.
(2) Chuén bi tim ép 100mm x 120mm x 1 mmt

Vong dém dé thu duge tdm ép 100 mm x 120 mm x 1 mmt duoc dit gilta
cac tAm nhdm 150 mm % 150 mm x 3 mmt, va luwong hat x4c dinh dugc cho vao
khung ctia vong dém nay. Sau do, bang cach stir dung may ép gia nhiét dugc gia
nhiét dén 230°C, cac hat dugc néng chay trong mdy ép gia nhiét ma khong tac
dung ap luc trong 7 phut dau tién, va sau d6 ap luc 100 kg/cm? duge tic dung
trong 3 phut. Sau d6, mau dugc chuyén ngay sang mdy ép lam ngudi & 30°C va
ap luc 150 kg/cm? dugc tac dung trong 2 phit dé 1am ngudi mau. Sau do, tdm ép
duoc théo khoi tAim nhém va vong dém va 14y ra.

(b) Chuén bi mau thir nghiém cho thir nghiém rira giai

T4m ép thu dugc trong muc (a) dugce chia déu thanh bbn tm bang kéo, va
bdn tAm 60 mm x 50 mm x 2 mmt da thu dugc. Sau d6, bé mit tim va mit dugce
cat dugc rira _béng nudc cit va 1am khd & nhiét do trong phong dé thu duge miu
thir nghiém dé thir nghiém rira giai.

(c) Tiét tring bang btrc xa mau thir nghiém

Sau khi chiéu mAu tht nghiém bang tia y-véi lidu 25 kGy (liéu trung binh)
trong diéu kién nhiét d6 trong phong va mdi trudong khong khi, trang thai cia mau
thir nghiém dugc didu chinh trong phong c6 nhiét do khong d6i c6 nhiét do trong
phong bang 23°C £ 0,5°C va d 4m tuong db6i 50 £ 5% trong 2 tuan.

(d) Diéu ché dung dich thir nghiém

250ml nuéc cit duoc cho vao cde c6 mé bang thiy tinh dung tich 500ml

duoc 1am bang bo silicat, cde nay dugc rira bang nudc cét va lam kho & nhiét do

trong phong. Bén mau thr nghiém (60mm x 50mm x 2mmt) dbi voi thir nghiém
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ria giai thu dugce trong muc (¢) dugce cho vao dé va ngadm trong nude. Luc nay,
khong bot khi nao con lai trén bé mit cua mau thir nghiém. Sau do, cde dugc bit
kin bang 14 nhém va duy tri & 37°C trong 8 gid trong bé ¢ nhiét d6 khong doi, va

sau d6 mAu thir nghiém duoc 14y ra va duoc st dung 1am dung dich tht nghiém.
(E) Thir d6 pH, thi nghiém kim loai rira giai

Thit nghiém dugc thyc hién theo phuong phap dugc mod ta trong JIS
T3210: 2011. Nudc cit duge sir dung lam dung dich thtr nghiém tréng, va kim
loai rira giai dugc phén tich bing phwong phap phéd hép thu nguyén t.

Tiéu chi cia mdi két qua thir nghiém 1a nhu sau. D9 thich hop dugc danh
gia.

(1) ApH: hiéu s d6 pH gitta dung dich thtt nghiém va dung dich thir nghiém

tréng 1a bang hozc nhé hon 1.

(i)  Téng luong cua kim loai duge rira giai: chi, kém va sét 1a bang hodc nho
hon 5 mg/l va ham lugng cadimi cua dung dich thir nghiém la bang hosc nhod hon
0,1 mg /1 khi gi4 tri cadimi x4c dinh dugc cua dung dich thir nghiém dugc hiéu

chinh bang gia tri cadimi x4c dinh dugc cua dung dich thir nghiém tréng.

(10) Tiéu chi chép thuan thiét bi chay than nhén tao theo Yakuhatsu No. 494, IV.

Chét luong mach mau va phuong phép thtr nghiém

Hién nay, "Tiéu chi chép thuan thiét bi chay than nhan tao theo Yakuhatsu
No. 494" 13 "Huy bé théng bdo". Tuy nhién, do thir nghiém nay la hudng dan dé
khéng dinh d an toan héa hoc trong ng dung nay, thir nghiém nay dugc thuc
hién.

Thir nghiém kim loai nang, thtr nghiém chi, va thr nghiém cadimi (dugc
goi chung 1a thir nghiém tro héa) dugc thuc hién bang cach sir dung céc hat theo
phuong phéap thuc hién cia céc ti€u chi chép thuan. Cac hat dugc su dung trong
thir nghiém dugc tiét trung bing cach chiéu tia y ¢6 lidu 25 kGy (lidu trung binh)
2 tuan trude thir nghiém chinh, va trang théi dugc diéu chinh trong phong c6 nhiét
d6 khong dbi & nhiét d6 trong phong bang 23°C + 0,5°C va dd 4m twong ddi 50 =
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5% trong 2 tuan.

Hon nita, thir nghiém rira gidi duoc thuc hién theo thir nghiém rira giai
duoc md td & muc V. the quality and test method of the dialyzer, 5. the support
and blood connection tube” trong tiéu chi chdp thuan nay, bang cach bd sung
150ml nude vao 15g hat, va sau do6 thuc hién thtr nghiém chiét & 70°C trong 1 gio
theo cac phuong phap thuc hién ctia tiéu chi chap thuan déi véi mdi thir nghiém.
Cac hat duoc st dung trong thir nghiém duoc tiét tring bang cach chiéu tia y c6
lidu 25 kGy (lidu trung binh) & 2 tudn trudce thir nghiém ndy, va trang thai cua céc
hat dwoc diéu chinh trong phong c6 nhiét do khéng dbi & nhiét do trong phong
b?mg 23°C +0,5°Cva do Am tuong dbi 50 + 5% trong 2 tuln.

Tiéu chi cia mdi két qua thir nghiém 13 nhu sau. D9 thich hop dugc danh

gia.
4. Thtr nghiém kim loai ndng: bang hozc nhé hon 10 pg / g
5. Thtr nghiém chi: bing hozc nho hon 1 pg/ g
6. Thtt nghiém cadimi: bing hoic nhd hon 1 pg/ g
8. Thlr nghiém rira giai

(i) Hinh thtrc bén ngoai: khong mau va trong sudt, khong c6 chit la

(ii) Dac tinh tao bot: bién mét trong vong 3 phit

(iii) ApH: hidu sb so véi mau tréng bang hodc nhé hon 1,5

(iv) K&m: dung dich chuén (0,5 pg/g) hodc nhé hon

(v) Chét khtr kali permanganat (KMnOy): su khac nhau vé muec tiéu thu kali

permanganat so véi dung dich chuén 1a bang hozc nhé hon 1,0ml.
(vi) Cn bay hoi: bang hogc nhé hon 1,0 mg
(vii) Phd hép thy tir ngoai (UV) & 220-350nm: bang hogc nhd hon 0,1

*) Hién nay, "tiéu chi chip thuan thiét bi chay than nhan tao theo Yakuhatsu No.
494" 13 "Hiy bo thong bao". Tuy nhién, do thir nghiém nay 1a huéng dan dé khing

dinh dd an toan héa hoc trong ing dung nay, thir nghiém nay duoc thyc hién.
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YEU CAU BAO HQ
1. San phdm duc phun dé dung trong y té thu duogc bing cach st dung ché phim
nhua trén co so propylen-etylen y té,

trong d6 ché phdm nhua trén co s& propylen-etylen 'y té nay chira:

88 dén 95 phan khdi luong ché phim nhua propylen-etylen (A) chira
lugng 16n hon 90% khdi lugng va bing dén nho hon 97% khéi luong cua
copolyme propylen-etylen (a) c6 ham luong etylen nim trong khoang tir 1 dén
5% khéi lugng, va téc do dong néng chay (sau day, dugc viét tat 12 MFR) theo
JIS K7210 (230°C, tai trong 2,16kg) ndm trong khoang tir 10 dén 100 g/10 phut,
va lugng bing dén 16n hon 3% khédi luong va nhé hon 10% khoi luong cia
copolyme propylen-etylen (b) c6 ham lugng etylen nim trong khoang tir 15 dén
22% khéi lugng va MFR nim trong khoang tir 1 dén 50 g/10 phut, (v6i dicu kién
luong tong cong cua (a) va (b) 12 100% khdi lugng),

5 dén 12 phan khéi luong cta chét dan hoi (B) 14 copolyme ngau nhién
etylen-a-olefin, ddy 14 copolyme ngau nhién etylen-a-olefin cé ty trong nam
trong khoang tir 0,880 dén 0,920 g/cm’ (v6i diéu kién luong tong cong ctia (A) va
(B) 1a 100 phan khéi luong); va

0,01 dén 0,20 phan khéi lugng chit 6n dinh bén thoi tiét, va

trong d6 san pham ddc phun nay dugc tiét trung bang tia y hodc chim
electron.

2. San pham dtc phun dé dung trong y té theo diém 1, trong d6 chéat dan héi (B)
1a copolyme ngau nhién etylen-a-olefin dugc polyme héa bang cach sir dung chat
xic tic metaloxen va ¢6 MFR nam trong khoang tir 1 dén 100 g/10 phut theo JIS
K7210 (190°C, tai trong 2,16kg).

3. San phim ddc phun dé ding trong y té theo diém 1 hodc 2, trong d6 ché pham

nhua trén co s& propylen-etylen y té con chira chét tao mam tinh thé.
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