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(21) 1-2022-02753
(57) Sang ché @& cap dén ché phdm polyme c6 thé bao gdm polyme duge didu ché tir

etylen, va mét hodc nhiéu monome vinyl carbonyl ¢6 cong thirc chung (I):

R® O

2 4
R\/LYJ\Z’R

R )

trong do R!, R? va R® doc 1ap dugc chon tir nhém gbm c6 hydro, halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl duoc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dwoc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl duoc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va
cac di vong dugc thé; va Y va Z doc 18p dugc chon tir nhom gém co O, (CRSZ‘R5 b),
(CHR®*)-R®, phenylen, CH-OR’, va NR®, trong d6 R*® R*®, R® R® va R® doc lap
duoc chon tir nhém gém c6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va trong d6 R7 doc 1ap dugc
chon tir nhém gdm c6 hydro; halogen; hydroxyl; alkyl; ete thing; ete vong; Si(R%)s,
trong d6 R’ doc 1ap duge chon tir nhém gdm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=0)-R",
trong d6 R' 1a alkyl; va R4 doc 1ap duoc chon tir nhém gdm cé halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl duoc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va
céc di vong dugc thé, trong d6 ché phdm polyme c6 trong lugng phan tir trung binh sd

(M,) nam trong khoang tir 5 kDa dén 10.000 kDa thu dugc bang GPC.
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Linh vue ky thuit dwoc dé cap

Sang ché @& cap chung dén linh vuc ché pham polyme. Cu thé, sang ché dé cap
dén ché phdm polyme bao gdm polyme dugc tao thanh tir etylen, va mot hodc nhidu
monome carbonyl, va phuong phap diéu ché. Ngoai ra, sing ché ciing dé cap dén vat

dung dugc san xuét tir ché pham nay.

Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Viéc san xuit vat liéu polyolefin nhu polyetylen (polyetylen-PE) va
polypropylen (polypropylene-PP) 1a céng viéc chiém ty trong sin xuét cao nhit cua
polyme téng hop da tig duogc biét dén. Muc do thanh cdng cua vat li€u dat dugc 1a rét
16n do chiing ¢6 chi phi san xuét thap, hiéu qua ning luong, mirc phat thai khi nha kinh
thip, d& san xuit nhiéu polyme véi dic tinh khac nhau va kha ning xi Iy polyme cao.
R4t nhidu san phdm da dugc didu ché tir vat lidu polyolefin bao gdm mang méng, san
phdm duc, san phdm bot xp, 6ng dan, hing may mic va cic san phim twong tu. Cac
san phdm nay c6 wu diém 1a tai ché duoc bing quy trinh nhiét phan thanh khi va dau
hodic bing cach ddt chay thanh ning luong. Céc dic tinh vat 1y va hoa hoc ciia ché
phdm polyolefin c6 thé bidu hién cac dap mg khac nhau phu thudc vao nhiéu yéu t6
ching han nhu trong lwong phén tir, sy phan b trong lugng phan tir, ham lugng, ban
chit va su phan bd comonome (hodc cac comonome), sy ¢6 mat cia cdc nhanh mach
ngén va/hodc mach dai va su phén bd cua chung, lich st nhiét va bién dang va cac dac
tinh tvong tw, ma xac dinh kha ning 4p dung cua ching trong nhiéu tng dung. Dé 1am
tang tinh Gmg dung cua ching, cac polyolefin ¢ thé duge diéu ché duéi dang copolyme
ngiu nhién va copolyme khéi véi nhidu comonome c6 thé va duéi dang hdn hop véi

nhiéu chét phu gia tiém nang.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Phan ban chit k§ thuat ctia sang ché dugc cung cdp dé gisi thiéu mdt cach chon
loc cac khéai ni€ém ma con dugc md td trong phén md ta chi tiét. Phan ban chét nay
khong nhim muc dich x4c dinh cac dic tinh k§ thuét then chét hoic thiét yéu cta dbi

tugng y€u cau bao hd, cling khong gidi han pham vi bado hd cua doi tugng yéu cau bao
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Theo mot khia canh, sang ché xuét ché pham polyme bao gbm polyme dugc didu

ché tir etylen va mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl c6 coéng thirc chung (I):
R® O
sz/k BN
R’ M

trong d6 R', R? va R® doc 1ap dugc chon tir nhom gbdm c6 hydro, halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl duge thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dwoc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroarylalkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl duoc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va
cac di vong dugce thé; va Y va Z doc 1ap dugc chon tir nhom gém co O, (CRsaR5b),
(CHR6a)-R6b, phenylen, CH-OR’, va NR®, trong d6 R*, R%® R% R® va R® doc 1ap
dugc chon tir nhom gém ¢6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va trong do R’ doc 1ap dugc
chon tir nhém gdm c6 hydro; halogen; hydroxyl; alkyl; ete thing; ete vong; Si(R%)s,
trong do R’ doc 14p duoc chon tir nhém g6m ¢6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=O)-R1°,
trong do R'Y 1a alkyl; va R* doc lap dugc chon tir nhom gbm c6 halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl duogc thé, alkoxy, alkoxy duoc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duoc thé, va
cac di vong duoc thé, va trong d6 ché phdm polyme c6 trong lugng phén t trung binh
sd (M,) nam trong khoang tr 5 kDa dén 10.000 kDa thu dugc bing séc ky thim gel
(GPO).

Theo mdt khia canh, cac phuong dn dugce boc 10 ¢ day d@ xuét ché phém polyme,
ma bao gdm polyme dugc didu ché tir etylen, va mdt hodc nhiéu monome vinyl

carbonyl c6 cong thirc chung (I):

R O

Rz\%\Y/U\Z,R“
R’ )

trong do R!, R? va R® doc lap duogc chon tir nhom gbm c6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé,
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alkynyl, alkynyl duoc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duogc thé, va
cac di vong dugc thé; va Y va Z ddc 1ap duge chon tir nhom gﬁ‘)m co6 O, (CR5 aRSb),
(CHR®)-R®, phenylen, CH-OR, va NR®, trong d6 R*, R**, R, R®, va R® doc 1ap
duoc chon tir nhom gém c¢6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va trong d6 R’ doc 1ap dugce
chon tr nhém gdm cé hydro; halogen; hydroxyl; alkyl; ete thing; ete vong; Si(R%)s,
trong d6 R’ doc 1ap duogc chon tir nhom gdm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=0)-R",
trong do RY 1a alkyl; va R* doc 1ap duogc chon tr nhém gdm c6 halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl duoc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl duogc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va
céc di vong dugc thé, va trong d6 khi Y 12 O, s6 lugng cacbon két hop ctia Z va R* nhé
hon 8 hodc nhé hon 9.

Theo khia canh khac nita, cdc phuong an dugce boc 10 & day dé xuét ché phém
polyme, ma bao gdm polyme duge diéu ché tir etylen, va mdt hodc nhiéu monome vinyl
carbonyl c6 cong thire chung (II):

@)

R11
/\O&RQ

R13 an)

trong do R, R, va R® ¢6 s lugng cacbon két hop nim trong khoang tir C3
dén C20 va ché phim polyme c6 trong luong phén ti trung binh s6 (M,) nim trong
khoang tir 5 kDa dén 10.000 kDa thu dugc bang GPC.

Theo khia canh khac nita, cac phuong 4n dugc bdc 10 & day dé xuét ché phém
polyme, ma bao gbm: polyme dugc diéu ché tr etylen, va mot hodc nhidu monome
vinyl carbonyl ¢6 cong thirc chung (IV):

0O
_ R15
OR™ (IV)
trong do R™ va RY dugc doc 1ap chon tir nhom gdbm c6 hydro, halogen,

hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé,

3
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alkynyl, alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé,
cac di vong dugc thé, va Si(R%)s, trong d6 R’ dugc doc 1ap chon tir nhém gbm c6 hydro,
halogen, va alkyl; ete théng; ete vong. |

Theo khia canh khéc nita, cdc phuong an dugc boc 16 & day dé xuit vat dung
duge san xut tir ché phdm polyme c6 ddc tinh dwgc md ta & trén.

Theo khia canh khéc nita, cdc phuong an dugc boc 10 & day dé xuét phuong phap
diu ché ché phdm polyme ma bao gbm bd sung vao thiét bi phan mg etylen va mot
hozc nhiéu monome vinyl carbonyl c6 cac cong thirc cAu tao chung (I)-(IV) dugc théo
luin & trén.

Céc khac canh khac va cac vu diém khac cla sang ché s& trd nén rd rang hon khi

doc phan md ta sau day va céc diém yéu cau bao h¢ kem theo.

M6 ta viin tit cac hinh vé

Fig.1 thé hién phd BC NMR ctia mdt sé mau theo cac phuong an clia sing ché.

Fig.2 thé hién phé '"H NMR ctia mot s6 mAu theo cac phuong an cua sang ché.

Fig.3 thé hién phd 3C NMR ctia mdt sé mau theo cac phuong an cla sang ché.

Fig.4 thé hién phd 'H NMR ctia mot sé6 mau theo cdc phuong 4n cuia sang ché.

Fig.5 12 hinh v& dudi dang db thj thé hién sic phd clia phép sic ky thdm gel (gel
permeation chromatography - GPC) thu dugc ctia mdt s6 mau theo cac phuong 4n cia
séng ché.

Céc hinh v& Fig.6A dén Fig.6C 1a hinh v& dudi dang db thi thé hién sic pho cua
phép sic ky 16ng hai chiéu (two-dimensional liquid chromatography - 2D-LC) ciia mot
s& mAu theo céc phuong 4n ciia sang ché.

Céc hinh vé Fig.7A dén Fig.7C 14 hinh vé mo ta dudi dang biéu dd pho ciia phép
do nhiét luong quét vi phan (differential scanning calorimeter - DSC) ciia mot s6 mau
theo cic phuong 4n cua sang ché.

Céc hinh vé Fig.8A dén Fig.8B 1a hinh v& dudi dang dd thi thé hién cac két qua
cta phép phan tich co dong lyc (dynamic mechanical analysis - DMA) ctia mdt s6 miu
theo cic phuong 4n cua sang ché.

Céc hinh v& Fig.9A dén Fig.9B la hinh v& mé t& dudi dang biéu dd cia nhiét do

4/52



49171

ctia phép phén tich nhiét trong (thermal gravimetric analysis - TGA) ciia mdt s miu
theo cac phuong 4n cia sang ché.

Céc hinh v& Fig.10A dén Fig.10B 1a hinh v& du6i dang dd thi thé hién céc két
quéa phép tu nhan hoa va nbi ghép lién tiép (successive self-nucleation and annealing -

SSA) ctia mdt s6 mau theo cac phuong 4n ctia sing che.

Mo ta chi tiét sang ché

Theo mot khia canh, sdng ché @ cap dén ché phim polyme chira cac copolyme
duoc didu ché tir etylen va mot hodc nhiéu vinyl carbonyl va/hodc monome dien. Theo
mdt hodc nhidu phuong én, ché pham polyme c6 thé dugc didu ché tir phan ung cla
etylen va mot hodc nhidu este vinyl phan nhénh va/hodc monome dien ma cai bién céc
dic tinh khic nhau cta copolyme tao thanh bao gf‘)m do két tinh, o cung, nhiét 4o nong
chay, nhiét do chuyén tiép thuy tinh, trong sb cac dic tinh khac.

Ché phdm polyme theo sang ché c6 thé bao gdm céc copolyme hop chét cac ty 18
khéac nhau cda etylen va mdt hodc nhiéu este vinyl va/hodc monome dien bao gém mot
hodc nhiu este vinyl phan nhanh. Theo mot s phuong 4n, ché phdm polyme c6 thé
dwoc didu ché bang cach cho etylen phan tng véi este vinyl phén nhanh véi sy c6 mat
clia cac comonome bd sung va mdt hodc nhidu chit khoi mao géc dé tao thanh
copolyme. Theo cac phwong 4n khéc, céc terpolyme c6 thé dugc didu ché bang cach
cho etylen phéan tmg véi comonome thir nhét dé tao thanh nhya polyme hodc tién chét
cta polyme, sau d6 san phdm nay dugc cho phan tmg véi comonome thir hai dé tao
thanh ché phim polyme cudi cing, trong d6 comonome thit nhit va thi hai c6 thé dugc
bd sung vao cung mot thiét bi phan mg hodc trong céac thiét bi phan tng khac nhau.
Theo mot hodc nhidu phwong 4n, cic copolyme c6 thd dugc didu ché bang cach cho
etylen phan tng v6i mot hodc nhidu comonome & mdt hodc nhidu giai doan phan ng
polyme hoa 8 thu dugc cac vi cdu triic don vi 13p lai khac nhau. Theo mét hodc nhiéu
phuong an, ché phdm polyme bao gdm cac polyme dugc diéu ché tir cAc monome thu

duoc tir cac ngudn dau moé va/hodc nguodn co the tai tao duge.

Céac monome vinyl carbonyl
Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, cdc monome vinyl carbonyl ¢6 thé dugc mo ta

bang cong thirc chung (I):
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R’ M

trong do Rl, R? va R’ doc 1ap dugc chon tir nhom gém c6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl duoc thé,
alkynyl, alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl duoc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va
cdc di vong duoc thé; va Y va Z doc lap duge chon tir nhém gdm ¢ O, (CR¥R™),
(CHR®)-R®, phenylen, CH-OR’, v NR®, trong d6 R, R™, R®, R®, va R® doc 1ap
duogc chon tir nhém gém ¢6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va trong d6 R’ doc 1ap dugc
chon tr nhém gém c6 hydro; halogen; hydroxyl; alkyl; ete théng; ete vong; Si(R9)3,
trong do R’ doc 14p dugc chon tir nhém gbm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=0)-R",
trong do R' 1a alkyl; va R* doc 14p duoc chon tir nhom gbm c6 halogen, hydroxyl,
alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy duoc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroarylalkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy duge thé, aryl dugc thé, va
cac di vong dugc thé. Theo mot hodc nhidu phuong an, s6 lrong nguyén tir cacbon
trong Z va R* ¢6 thé nim trong khoang tir gi6i han duéi 1a 2, 3 hodc 4 va gi6i han trén
1 12, 16, 20 hoic 24, trong d6 giéi han dudi bt ky c6 thé duge sir dung két hop v6i
gidi han trén bét ky. Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, ché phim polyme c6 thé bao gdm
cac polyme dugc didu ché tir c4c monome c6 ngudn gde tlr diu mo va/hodc cac ngudn
tai tao dwgc. Theo mot s6 phuong 4n, cac ché phim polyme c¢6 thé bao gdm hai hoic
nhiéu monome vinyl carbonyl, bao gbém hén hop clia cac ddng phan.

Theo mot hodc nhiéu phuong 4n, cdc monome vinyl carbonyl c6 thé bao gbm
cac este vinyl duge didu ché tir rugu vinylic va axit cacboxylic, ching han nhu vinyl
axetat, vinyl propanoat, vinyl butanoat, vinyl pentanoat, vinyl hexanoat, vinyl 2-metyl
butanoat, vinyl 3-etylpentanoat, vinyl 3-etylhexanoat, va cac hop chét tuong tu. Theo
mét hodc nhidu phuong 4n, khi Y 1a O trong cong thirc (I) & trén, Z va R* c6 thé dugc
chon tir céc loai & trén dé c6 téng s6 cacbon két hop nhé hon 8 hodc nho hon 9 (dac

biét, dé tranh viéc tao ra cic nhém neodecanoat va/hodc neononoat) khi M, nho hon 5
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kDa. Theo mét hodc nhiéu phuong én, cac ché pham polyme c6 thé bao gébm polyme
duoc didu ché tir monome c6 ngudn gde tir dAu mé va/hodc cac ngudn tai tao dugc.
Theo mdt hodc nhiéu phwong 4n, cic monome vinyl carbonyl c6 thé bao gbébm
c4c este vinyl phan nhanh, ma cé thé bao gdm céc este vinyl phan nhanh dugc diéu ché
tir hdn hop chit dong phan cla céc axit alkyl phan nhénh. Vinyl este phan nhéanh theo

sang ché c6 thé c6 cong thirc hoa hoc chung (II):

AN
R11 (I

trong do R, R, va R c6 sb lugng nguyén tir cacbon két hop nim trong
khoang tir 3 dén 20 nguyén tir cacbon. Theo mot s6 phuong 4n, tt ca R, R, vaR" ¢6
thé 1a cac mach alkyl c6 mic do phin nhanh khic nhau theo mot s6 phuong 4n, hoic
mdi R”, R va RB doc 1ap duge chon tir nhém gém c6 hydro, alkyl, hodc aryl theo
mdt s& phuong é4n.

Theo mot hodc nhidu phuong 4n, cdc monome vinyl carbonyl c6 thé bao gdm

c4c vinyl este phan nhanh c6 cdng thic hod hoc chung (III):

CH3
2 O/U\é R17
Rie (IIT)
trong do R va R ¢6 sb lugng cacbon két hop bang 6 hodc 7 va ché pham
polyme c¢6 trong lugng phan ti trung binh s (Mn) nim trong khoéang tir 5 kDa dén
1000 kDa thu dugc bing GPC. Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, R' va R ¢6 thé c6
sb lugng cacbon két hop bang nhé hon 6 hodc 16n hon 7, va ché phdm polyme c6 thé c6
M., Ién t6i 2000 kDa hogc 10000kDa. Nghia 13, khi M, nhé hon 5 kDa, R' va R" ¢6
thé ¢6 sd lugng cacbon két hop bing nhé hon 6 hogc 16n hon 7, nhung néu M, 16n hon
5 kDa, R'® va R'" ¢6 thé bao gbm s6 lwong cacbon két hop bang 6 hoic 7.

Vi du vé vinyl este phan nhanh c6 thé bao gdm cac monome c6 cong thirc hod

hoc duéi day, ké ca cac dan xuat ciia ching:

o o o
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Theo mot hodc nhiéu phuong an, ché phdm polyme c6 thé bao gdm céc polyme
duoc didu ché tir cic monome thu dugc tir céc nguén dau mo va/hodc nguén tai tao
dugc.

Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, vinyl este phan nhanh c6 thé bao gém céc
monome va hdn hgp comonome chira vinyl este ctia axit neononanoic, axit neodecanoic
va axit twong ty. Theo mot sd phuong 4n, vinyl este phan nhanh c6 thé bao gdm céc
axit carboxylic bic ba clia ddy axit Versatic™, bao goém axit Versatic™ EH, axit
Versatic™ 9 va axit Versatic™ 10 dugc diéu ché bang quy trinh tbng hop K°Ch, c6 ban
sén trén thi trudong tir cong ty hod chat Hexion™. Theo mdt hodc nhiéu phuong én, ché
phim polyme c6 thé bao gdm cac polyme dugc diéu ché tir cac monome thu dugc tir
cac ngudn dau mé va/hodc ngudn tai tao dugc.

Theo mdt hodc nhiéu phuong 4n, cic monome vinyl carbonyl c6 thé c6 cong
thire hoa hoc chung (IV):

@)
p R 5
OR™ Iv)

trong do R™ va R dugc doc 1ap chon tir nhom gém ¢6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé,
alkynyl, alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl,
(alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl, carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl,
hydroxyalkyl, heteroalkyl, xycloalkyl duoc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duogc thé,
cac di vong dugc thé, va Si(R9)3, trong do R’ dugc doc lap chon tir nhom gém c6 hydro,
halogen, va alkyl; ete thing; ete vong. Theo mgt hodc nhidu phuong 4n c4c monome
vinyl carbonyl co thé bao gdm céc alkyl vinyl glycolat ching han nhu metyl vinyl
glycolat, etyl vinyl glycolat, va cac hop chét tuong tu.

Vi du vé cac monome vinyl carbonyl khac ¢6 cong thie (I) va (IV) cling bao

gdm cac monome c6 céc cau tric héa hoc sau déy, ke ca cac dan xuat cta ching:
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Cac monome dien

Theo mot hodc nhidu phwong 4n, céc ché pham polyme c6 thé ty v bao gdm
monome dien v&i etylen va mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl dugc thao luén &
trén. Theo mot s& phuong an, cac dien monome ¢ thé bao gdm céc monome c6 cac chu

tric hoa hoc nhu dugc thé hién bén dudi, ké ca cac din xuat ciia chung:

AN
dé cai bién cac dic tinh khac nhau cta polyme.

Ché phim polyme theo sang ché ¢6 thé bao gdm ty 18 phan trim theo trong
lugng cua etylen do dugc bing cong huéng tir hat nhén proton (‘"H NMR) va cong
huong tir hat nhan cacbon 13 (*C NMR) ma nam trong khodng tlr gi¢i han dudi dugc
chon tir mot trong 6 0,1% trong lugng, 0,5% trong lugng, 1% trong lugng va 5% trong
lwong, dén gi6i han trén dugc chon tir mot trong s6 90% trong lugng, 95% trong lugng,
99,9% trong lugng, va 99,99% trong luong trong d6 gidi han dudi bét k¥ ¢6 thé dugc
ghép cdp voi gidi han trén bat ky.

Theo mdt s6 phuong 4n, ché pham polyme theo sang ché tuy ¥ ¢6 thé bao gdm ty
16 phan trim theo trong lwgng cia vinyl axetat do dugc bing '"H NMR va BC NMR ma
nam trong khoang tir gidi han dudi duoc chon tir mdt trong s6 00,01% trong lugng,
0,1% trong luong, 0,5% trong lugng, 1% trong luong, 5% trong luong, 10% trong
luong, 20% trong lugng va 30% trong lugng dén giéi han trén dugc chon tir 60% trong
luong, 70% trong lugng, 80% trong lugng va 90% trong lugng trong d6 gidi han dudi

bat ky c6 thé dugc ghép cp voi gioi han trén bat ky.
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Céc ché phim polyme theo sang ché c6 thé bao gbm phin trim khéi luong cta
vinyl cacbonyl monome (trir vinyl axetat) dugc do bing 'H NMR va “C NMR nim
trong khoang tir gi¢i han duéi dugc chon tr mét trong s6 0,01% trong lugng, 0,1%
trong luong, 0,5% trong lugng, 1% trong luong, 5% trong lugng, 10% trong luong,
20% trong lugng va 30% trong luong dén gi6i han trén duge chon tir 60% trong lugng,
70% trong luong, 80% trong lugng va 90% trong lugng trong do gidi han duéi bat ky
c6 thé duoc ghép cip v6i gidi han trén bt ky.

Céc ché pham polyme theo sang ché ¢6 thé tiy ¥ bao gdm phén trim trong lugng
ctia monome dien dugc do bing 'H NMR va BC NMR nim trong khoang tlr gi¢i han
dudi dugce chon tir mdt trong s6 0,01% trong luwong, 0,1% trong lugng, 0,5% trong
lugng, 1% trong lugng, 5% trong luong, 10% trong luong, 15% trong luong va 20%
trong lugng dén giéi han trén dugc chon tir 30% trong luong, 35% trong luong, 40%
trong lugng va 50% trong luong trong d6 gidi han dudi bét ky c6 thé dugc ghép cdp véi
gi6i han trén bat ky.

Ché phdm polyme theo sang ché c6 thé c6 trong lugng phén tir trung binh s6
(M,) tinh theo kilodalton (kDa) do dugc bing phép séc ky thdm gel (GPC) nam trong
khoang tir giéi han dudi dugc chon tir mt trong s6 1 kDa, 5 kDa, 10 kDa, 20 kDa, va
40 kDa dén giéi han trén dugc chon tir mot trong s6 100 kDa, 300 kDa, 500 kDa, 1000
kDa, 2000 kDa, 5000 kDa, hogc 10.000 kDa, trong d6 gii han dudi bat ky c6 thé dugc
ghép cap véi gidi han trén bét ky.

Céc ché phdm polyme theo sdng ché c6 thé c6 trong lugng phén tir trung binh
lugng (Mw) tinh theo kilodalton (kDa) do duoc bang phép sic ky thim gel (GPC) ctia
ché phdm polyme nam trong khoang tr gigi han dudi duge chon tir mot trong s61 kDa,
5 kDa, 10 kDa, 15 kDa va 20 kDa dén gi¢i han trén dugc chon tir mt trong s6 40 kDa,
50 kDa, 100 kDa, 200 kDa, 300 kDa, 500 kDa, 1000 kDa, 5000 kDa, 10.000 kDa va
20000 kDa trong d6 gidi han dudi bét k¥ c6 thé dugc ghép cap véi gisi han trén bat ky.

Céc ché phim polyme theo sang ché c6 thé c6 phan bb trong lugng phan tir
(MWD, thu dugce tir ty 1& gitta M, va M,) dugc do bang GPC c¢6 gi6i han dudi bét ky
trong sd 1, 2, 5 hodc 10 va gidi han trén bét ky trong s6 20, 30, 40, 50, hodc 60, trong

d6 gidi han dudi bét k¥ c6 thé duoc ghép cip voi gidi han trén bét ky.
Chét khoi mao polyme hod gbc tu do
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Ché phim polyme theo sang ché c6 thé bao gdbm mdt hodc nhidu chét khoi mao
qua trinh polyme hoa gbc ma c6 khi ning tao ra cac gbc tu do ma khoi mao qua trinh
polyme hod chudi ctia cic comonome va tién chit ciia polyme trong hdn hop chét phan
tmg. Theo mot hodc nhidu phuong 4n, cac chit khoi mao gbc ¢6 thé bao gbm céc loai
ho4 chit ma phén huy dé giai phong cac gde tu do tw phat hodc dudi sy kich thich béi
nhiét d9, @0 pH hodc tac nhan kich khéi khac.

Theo mdt hodc nhiéu phuong an, cac chit khoi mao géc ¢ thé bao gE‘)m cac
peroxit va céc peroxit hai chirc nhu benzoyl peroxit; dicumyl peroxit; di-tert-butyl
peroxit; tert-butyl cumyl peroxit; t-butyl-peroxy-2-etyl-hexanoat; tert-butyl
peroxypivalat; tertiary butyl peroxyneodecanoat; t-butyl-peroxy-benzoat; t-butyl-
peroxy-2-etyl-hexanoat;  tert-butyl  3,5,5-trimetylhexanoat peroxit;  tert-butyl
peroxybenzoat; 2-etylhexyl carbonat tert-butyl peroxit; 2,5-dimetyl-2,5-di (tert-
butylperoxit) hexan; 1,1-di (tert-butylperoxit)-3,3,5-trimetylxyclohexan; 2,5-dimetyl-
2,5-di(tert-butylperoxit) hexyn-3; 3,3,5,7,7-pentametyl-1,2,4-trioxepan; butyl 4,4-di
(tert-butylperoxit) valerat; di(2,4-diclobenzoyl) peroxit; di(4-metylbenzoyl) peroxit;
peroxit di(tert-butylperoxyisopropyl) benzen; va cac chét twong tu.

Céc chét khoi mao gbe c6 thé bao gdm benzoyl peroxit, 2,5-di(cumylperoxy)-
2,5-dimetyl hexan, 2,5-di(cumylperoxy)-2,5-dimetyl hexyn-3,4-metyl-4-(t-
butylperoxy)-2-pentanol, 4-metyl-4-(t-amylperoxy)-2-pentanol,4-metyl-4-
(cumylperoxy)-2-pentanol, 4-metyl-4-(t-butylperoxy)-2-pentanon, 4-metyl-4-(t-
amylperoxy)-2-pentanon, 4-metyl-4-(cumylperoxy)-2-pentanon, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-
butylperoxy)hexan, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-amylperoxy)hexan, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-
butylperoxy)hexyn-3, 2,5-dimetyl-2,5-di(t-amylperoxy)hexyn-3, 2,5 -dimetyl-2-t-
butylperoxy-5-hydroperoxyhexan, 2,5-dimetyl-2-cumylperoxy-5-hydroperoxy hexan,
2,5-dimetyl-2-t-amylperoxy-5-hydroperoxyhexan, m/p-alpha, alpha-di[(t-
butylperoxy)isopropyl]benzen, 1,3,5-tris(t-butylperoxyisopropyl)benzen, 1,3,5-tris(t-
amylperoxyisopropyl)benzen, 1,3,5-tris(cumylperoxyisopropyl)benzen, di[L,3-dimetyl-
3-(t-butylperoxy)butyl]carbonat, di[1,3-dimetyl-3-(t-amylperoxy )butyl]carbonat,
di[1,3-dimetyl-3-(cumylperoxy)butyl]carbonat, di-t-amyl peroxit, t-amyl cumyl peroxit,
t-butyl-isopropenylcumyl peroxit, 2,4,6-tri(butylperoxy)-s-triazin, 1,3,5-tri[l-(t-
butylperoxy)-1-metyletyl]benzen, 1,3,5-tri-[(t-butylperoxy)-isopropyl]benzen, 1,3-
dimetyl-3-(t-butylperoxy)butanol, 1,3-dimetyl-3-(t-amylperoxy)butanol, di(2-
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phenoxyetyl)peroxydicarbonat, di(4-t-butylxyclohexyl)peroxydicarbonat, dimyristyl
peroxydicarbonat, dibenzyl peroxydicarbonat, di(isobomyl)peroxydicarbonat, 3-
cumylperoxy-1,3-dimetylbutyl methacrylat, 3-t-butylperoxy-1 ,3-dimetylbutyl
methacrylat, 3-t-amylperoxy-1,3-dimetylbutyl methacrylat, tri(1,3-dimetyl-3-t-
butylperoxy butyloxy)vinyl silan, 1,3-dimetyl-3-(t-butylperoxy)butyl N-[1-{3-(1-
metylethenyl)-phenyl) 1-metyletyl]carbamat, 1,3-dimetyl-3-(t-amylperoxy )butyl N-[1-
{3(1-metylethenyl)-phenyl}-1-metyletyl]carbamat, 1,3-dimetyl-3 -(cumylperoxy))butyl
N-[1-{3-(1-metylethenyl)-phenyl}-1-metyletyl]carbamat, 1,1 -di(t-butylperoxy)-3,3,5-
trimetylxyclohexan, 1,1-di(t-butylperoxy)xyclohexan, n-butyl 4.,4-di(t-
amylperoxy)valerat, etyl 3,3-di(t-butylperoxy)butyrat, 2,2-di(t-amylperoxy)propan,
3,6,6,9,9-pentametyl-3-etoxycabonylmetyl-1 ,2,4,5-tetraoxaxyclononan, n-buty1-4,4-
bis(t-butylperoxy)valerat, etyl-3,3-di(t-amylperoxy)butyrat, benzoyl peroxit, OO-t-
butyl-O-hydro-monoperoxy-suxinat, OO-t-amyl-O-hydro-monoperoxy-suxinat, 3,6,9,
trietyl-3,6,9-trimetyl-1,4,7-triperoxynonan (hodc trime mach vong metyl etyl keton
peroxit), dime mach vong metyl etyl keton peroxit, 3,3,6,6,9,9-hexametyl-1,2,4,5-
tetraoxaxyclononan, 2,5-dimetyl-2,5-di(benzoylperoxy)hexan, t-butyl perbenzoat, t-
butylperoxy axetat, t-butylperoxy-2-etyl hexanoat, t-amyl perbenzoat, t-amyl peroxy
axetat, t-butyl peroxy isobutyrat, 3-hydroxy-1,1-dimetyl t-butyl peroxy-2-etyl hexanoat,
0O0-t-amyl-O-hydro-monoperoxy suxinat, OO-t-butyl-O-hydro-monoperoxy suxinat,
di-t-butyl diperoxyphthalat, t-butylperoxy (3,3,5-trimetylhexanoat), 1,4-bis(t-
butylperoxycarbo)xyclohexan, t-butylperoxy-3,5,5-trimetylhexanoat, t-butyl-peroxy-
(cis-3-carboxy)propionat, alyl 3-metyl-3-t-butylperoxy butyrat, 0O-t-butyl-O-
isopropylmonoperoxy carbonat, OO-t-butyl-O-(2-etyl hexyl) monoperoxy carbonat,
1,1,1-tris[2-(t-butylperoxy-carbonyloxy)etoxymetyl]propan, 1,1,1-tris[2-(t- amylperoxy-
carbonyloxy)etoxymetyl]propan, 1,1,1-tris[2-(cumylperoxy-
cabonyloxy)etoxymetyl]propan, OO-t-amyl-O-isopropylmonoperoxy carbonat, di(4-
metylbenzoyl)peroxit, di(3-metylbenzoyl)peroxit, di(2-metylbenzoyl)peroxit,
didecanoy! peroxit, dilauroyl peroxit, 2,4-dibromo-benzoyl peroxit, peroxit clia axit
suxinic, dibenzoyl peroxit, di(2,4-diclo-benzoyl)peroxit, va cac t5 hop ctia chiing.

Theo mot hodc nhidu phuong 4n, cac chit khoi mao gbc ¢6 thé bao gbm céc hop
chit azo nhu azobisisobutyronitril (AIBN), 2,2'-azobis(amidinopropyl) dihydr°Clorua

va cac chat tuong tu, chat khoi mao azo-peroxit ma chira hdn hop gdm peroxit véi cac
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hop chéat azodinitril nhu 2,2'-azobis( 2-metyl-pentannitril), 2,2'-azobis(2-metyl-
butannitril), 2,2'-azobis(2-etyl-pentannitril), 2-[(1-xyano-1- metylpropyl)azo]-2-metyl-
pentannitril, 2-[(1-xyano-1-etylpropyl)azo]-2-metyl-butannitril, 2-[(1-xyano-1-
metylpropyl)azo]-2- etyl, va cac chét twong tu.

Theo mdt hodc nhidu phwong 4n, cac chit khoi mao gbe co thé bao gbm cac chat
khoi mao gbc khong chira lién két cacbon-cacbon (“C-C”) nhu 2,3-dimetyl-2,3-
diphenylbutan, 3,4-dimetyl-3,4-diphenylhexan, 3,4-dietyl-3,4-diphenylhexan, 3,4-
dibenzyl-3,4ditolylhexan, 2,7-dimetyl-4,5-dietyl-4,5-diphenyloctan, 3,4-dibenzyl-3,4-
diphenylhexan, va cac chét tuong tu.

Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, cic ché phdm polyme theo sang ché c6 thé
dugc tao thanh tir mot hodc nhiéu chit khoi mao géc c6 mit & ty 1€ phén tram theo
trong lugng cua tbng hdn hop polyme hoé (% trong luong) ma nam trong khoang tir
gi¢i han dudi duge chon tir mot trong 6 0,000001% trong luwong, 0,0001% trong luong,
0,01% trong luong, 0,1% trong lugng, 0,15% trong lugng, 0,4% trong lugng, 0,6%
trong lugng, 0,75% trong luong va 1% trong luong, dén gi6i han trén duge chon tir mot
trong s6 0,5% trong luong, 1,25% trong lugng, 2% trong luong, 4% trong lugng, va 5%
trong lugng, trong do giéi han dudi co thé dugc str dung véi gidi han trén bét ky. Hon
nita, ndng d6 cua chit khoi mao gbc c6 thé nhiéu hoic it phu thudc vao tng dung cia
vat lidu cudi clng.

Chét 1am dn dinh

Ché phdm polyme theo sang ché ¢6 thé bao gdbm mot hodc nhidu chit 1am 6n
dinh, c¢6 kha ning ngin nglra qua trinh polyme hoa trong duong 6ng nap monome va
comonome nhung khong can trd qué trinh polyme hoé ¢ thiét bi phan tng.

Theo mot hodc nhiéu phuong an, chit 1am 6n dinh c6 thé bao gém cac dan xuét
nitroxyl nhu 2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidinyloxy, 2,2,6,6-tetrametyl-4-hydroxy-1-
piperidinyloxy, 4-oxo0-2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidinyloxy, 2,2,6,6-tetrametyl-4-amino-
piperidinyloxy, va cac chét tuong tur.

Theo mdt hodc nhiéu phwong én, cac ché phim polyme theo sang ché duge tao
thanh tir mot hodc nhiéu chit 1am 6n dinh c6 mit & ty 18 phén tram theo trong lugng cla
tbng hdn hop polyme hoa (% trong luong) cia mot hodc nhidu chit 1am 6n dinh ma
nam trong khoang tr gi¢i han dudi duge chon tir mot trong s6 0,000001% trong luong,

0,0001% trong lugng, 0,01% trong luong, 0,1% trong luong, 0,15% trong luong, 0,4%
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trong luong, 0,6% trong lugng, 0,75% trong lugng va 1% trong luong, dén gi6i han trén
duogc chon tr mot trong $6 0,5% trong lugng, 1,25% trong lugng, 2% trong lugng, 4%
trong lugng, va 5% trong lugng, trong d6 gidi han dudi bét ky co thé dugc st dung véi
giGi han trén bt ky. Hon nita, ndng d0 cia chét lam én dinh c6 thé nhiéu hofc it phy

thudc vao g dung cia vat liéu cudi cung.

Chét phu gia

Ché pham polyme theo sang ché c6 thé bao gdm cac chét don va chét phu gia ma
cai bién céc dic tinh vt I vi hoa hoc khac nhau khi dugc bd sung vao ché pham
polyme trong qué trinh tron ma bao gdm mot hogc nhidu chét phu gia polyme nhu tac
nhan thic déy, tac nhan hd trg xir 1y, chét 1am tron, tic nhan chéng tinh dién, tic nhan
lam trong sach, tdc nhén tao mam, tic nhan tao mam beta, tdc nhan tao trugt, chét
chéng oxy ho4, tac nhan lam gidm d9 axit, chét 1am 6n dinh 4nh sang nhu HALS, chét
hép thu IR, tic nhan lam trdng, thudc nhudm hiru c6 va/hodc vo co, chét chdng phong
bé, chét trg gitip xi 1y, chét 1am cham chéy, chét tao déo, bioxit va téc nhan thuc dy
két dinh.

Ché phdm polyme theo séng ché c6 thé bao gdm mét hodc nhidu chit d6n vo co
nhu bot talc, soi thuy tinh, bui d4, bui xi mang, dit sét, cacbon den, khoang chét
fenspar, silic dioxit hodc thuy tinh, silic dioxit hun khoi, silicat, canxi silicat, bdt axit
silicic, vi hat cAu thuy tinh, mica, hat oxit kim loai va cac hat nano nhu magie oxit,
antimon oxit, kém oxit, hat mudi vo co va hat nano nhu bari sulfat, wollastonit, alumin,
nhom silicat, titan oxit, canxi carbonat, polyhedral oligome silsesquioxan (POSS).

Theo mét hodic nhiéu phwong 4n, ché phdm polyme theo séng ché c6 thé chira ty
1€ ph?m tram theo trong luong cua téng ché phém (% trong lugng) ciia mot hodc nhiéu
chét phu gia va/hodc chét d6n ma nam trong khoang tir gi¢i han dudi duge chon tir mot
trong s6 0,01% trong luwong, 0,02% trong lugng, 0,05% trong luong, 1,0% trong lugng,
5,0% trong luong, 10,0% trong lugng, 15,0% trong lugng, va 20,0% trong luong, dén
gi6i han trén dugc chon tir mot trong sb6 25% trong lugng, 30% trong lugng, 40% trong
luong, 50% trong lugng, 60% trong lugng, va 70% trong lugng, trong do gidi han dudi

bt ky ¢6 thé dugc sir dung v6i gi6i han trén bat ky.
Phwong phap diéu ché ché phdm polyme
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Theo mdt hoic nhiéu phuong 4n, ché phdm polyme theo sang ché c6 thé duogc
didu ché trong thiét bi phan (mg bang cach polyme hod etylen va mot hodc nhiéu
monome vinyl carbonyl va.hodc monome dien. Cic phuong phap phan Ung céc
comonome véi su ¢6 mit ciia chat khoi mao gbc c6 thé bao gbm phuong phap thich hgp
bét ky trong linh vyc nay bao gdm polyme hoa pha dung dich, polyme hoé gbc cao 4p,
polyme hoa khéi, polyme hod nhil twong va polyme hod huyén phi. Theo mot s6
phuong én, thiét bi phan tng c6 thé 13 bé hodc thiét bi phan tng lién tuc & 4p sut thip
hon 500 bar, da biét 1a hé théng polyme hod &p suét thip. Theo cac phuong 4n cu thé,
ap suét trong thiét bi phan tmg c6 thé trén 40 bar, va nhiét do trong thiét bi phan ting c6
thé trén 50°C, va bao gdm céc didu kién dugc biét cho qua trinh polyme hoa ap suét
cao. Theo mot hodc nhidu phuong 4n, phan tng dugc thuc hién trong quy trinh polyme
hoa 4p suét thip trong d6 etylen va mot hodc nhiéu monome vinyl este dugc polyme
hoa trong pha chét 16ng cua dung modi tro va/hodc mdt hodc nhiéu monome 16ng. Theo
mdt phuong an, qué trinh polyme hoé bao gbm cac chét khoi mao cho qué trinh polyme
hoa géc tu do vdi lugng nam trong khoang tir 0,0001 dén 0,01 milimol dugc tinh toan
theo tdng lwgng cua mot hodc nhiéu t4 nhan khoi mao cho polyme hoa gbc tu do trén
mdi lit thé tich ciia viing polyme hoa. Lugng etylen trong ving polyme hoa cha yéu s&
phu thudc vao tbng 4p suét cia thiét bi phan tng nam trong khoang tir 20 bar dén 500
bar va nhiét d6 nim trong khoang tir 20 °C dén 300 °C. Theo mdt hodc nhiéu phwong
4n, 4p suét trong thiét bi phan tmg c6 thé c6 giéi han dudi thude bét k¥ trong s6 20, 30,
40, 50, 75, hodc 100 bar, va gidi han trén thudc bét ky trong s 100, 150, 200, 250, 300,
350, 400, 450, hodc 500 bar. Pha 1ong cta quy trinh polyme hoa theo sang ché co thé
bao gdm etylen, mdt hoac nhiéu monome vinyl carbonyl, chét khoi mao cho qua trinh
polyme hoa g tu do va tuy y mdt hodc nhiéu dung méi tro nhu tetrahydrofuran (THF),
cloroform, diclometan (DCM), dimetyl sulfoxit (DMSO), dimetyl carbonat (DMO),
hexan, xyclohexan, etyl axetat (EtOAc) axetonitril, toluen, xylen, ete, dioxan, dimetyl-
formamit (DMF), benzen hoic axeton. Cac copolyme va terpolyme dugc diu ché trong
diéu kién &p suét thap c6 thé c6 trong lugng phén tir trung binh s6 nim trong khoéang tir
1 dén 300 kDa, trong luong phén tr trung binh luong nam trong khoang tir 1 dén 1000
kDa va MWD tir 1 dén 60.

Theo mot sb phuong 4n, cdc comonome va mot hodc nhiéu chét khoi mao

polyme hoa gd tu do dugc polyme hod trong quy trinh lién tuc hodc quy trinh theo mé ¢
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nhiét d6 cao hon 70°C va & 4p suét 16n hon 1000 bar, da biét 1a h¢ thong polyme hoa 4p
suit cao. Vi du, 4p sudt 16n hon 1000, 1100, 1200, 1500, 1600, 1700, 1800, 1900, 2000,
2100, 2200, 2300, 2400, 2500, 3000, 5000, hodc 10000 bar 6 thé duoc st dung. Cac
copolyme va terpolyme dugc didu ché trong cac diéu kién &p sudt cao c¢6 thé c6 trong
lrong phén tir trung binh s6 (M,) nam trong khoang tir 1 dén 10.000 kDa, trong luong
phan tir trung binh luong (My,) nim trong khoang tir 1 dén 20000 kDa. Mitc phén b6
trong lwong phan tt (MWD) thu dugc tir ty 1€ gilta trong lugng phéan tu trung binh
luong (M,,) va trong luong phan ti trung binh s6 (M,) thu dugc theo GPC. Cac
copolyme va terpolyme dugc diéu ché trong céc didu kién 4p suit cao c6 thé c6 MWD
ndm trong khoang tir 1 dén 60.

Theo mdt sd phwong an, sy chuyén ho4 trong qua trinh polyme hoa trong hé
thdng polyme ho4 &p suét thap va hé théng polyme hoa &ap suit cao, ma dugc xac dinh
duéi dang dong trong luong va khéi luong ctia polyme dugc didu ché duoc chia theo
dong trong lugng clla monome va comonome ¢0 thé ¢6 gi¢i han dudi thude bét ky trong
s6 0,01%, 0,1%, 1%, 2%, 5%, 7%, 10% va gi6i han trén thudc bat ky trong s6 15%,
17%, 20%, 25%, 30%, 35%, 40%, 45%, 50%, 60%, 70%, 80%, 90%, 99% hodc 100%.
Céc dic tinh vat ly

Theo mdt hodc nhiéu phuong én, ché phdm polyme c6 thé c6 tbc d6 dong nong
chay (MFR) theo ASTM D1238 & 190°C/2,16 kg ndm trong khoang c6 gi6i han dudi
duoc chon tir bt ky trong s6 0,01 g/10 phat, 0,5 g/10 phit, 1 g/10 phat, va 10 g/10
pht, dén gi6i han trén dugc chon tir bat ky trong s6 50 /10 phut, 350 g/10 phit, 450
g/10 phut, 550 g/10 phut, 1000 g/10 phit, va 2000 g/10 phit trong d6 gidi han dudi bét
k¥ c6 thé duge ghép cdp voi gioi han trén bat ky.

Theo mot hodic nhiéu phuong 4n, ché phim polyme c6 thé c6 d6 két tinh do dugc
theo ASTM D3418 bang phép do nhiét lugng quét vi sai (DSC) hogc nhiéu xa tia X gboc
rong (WAXD) ndm trong khoang c6 gi6i han dudi dugc chon tir bét ky trong 56 0,1%,
1%, 10%, vi 20%, dén gi6i han trén dugc chon tir bat ky trong s& 60%, 70%, va 80%,
trong d6 gidi han dudi bét k¥ c6 thé dugc ghép cdp véi gidi han trén bét ky.

Theo mdt hodc nhiéu phuong an, ché phém polyme ¢o thé c6 nhiét do chuyén
tiép thuy tinh (Ty) do dugc bang phép phan tich co dong luc (DMA) hodc bang DSC
ndm trong khoang c6 giéi han trén dugc chon tir bét ky trong s& 100°C, 90°C, va 80°C,
dén gi6i han dudi dugc chon tir bt ky trong s6 -50°C, -60°C, va -70°C, trong d6 gidi
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han du6i bit ky ¢6 thé duoc ghép cip voi gidi han trén bt ky.

Theo mdt hodc nhidu phwong an, ché pham polyme c6 thé c6 nhiét dd néng chay
(T,,) do dugc theo ASTM D3418 bing DSC niam trong khoang c6 gidi han duéi dugc
chon tir bt ky trong s& 20°C, 30°C, va 40°C, dén giéi han trén dugc chon tir bat ky
trong s6 100°C, 110°C, 120°C, 130°C, 140°C, va 150°C, trong d6 gidi han dudi bat ky
c6 thé duoc ghép cip v6i gi6i han trén bt k. Theo mot s6 phwong an, ché phim
polyme c6 th8 khong thé hién Ty, dic trung ché phim polyme v6 dinh hinh hoan toan.

Theo mot hodic nhidu phuong én, ché phim polyme c6 thé c6 nhiét do két tinh
(T,) do dugc theo ASTM D3418 béi DSC nam trong khoang c6 gi6i han duéi duge
chon tir bt ky trong s 0°C, 5°C, 10°C, 20°C, va 30°C, va dén gi6i han trén dugc chon
tir bat ky trong sé 80°C, 90°C, 100°C, 110°C, 120°C, 130°C, 140°C, va 150°C, trong d6
gi6i han dudi bit ky c6 thé dugc ghép cap véi giéi han trén bat ky.

Theo mot hodc nhiéu phwong é4n, ché phdm polyme c6 thé c6 nhiét két tinh do
duoc theo ASTM D3418 bing DSC nam trong khoang c6 gi6i han duédi thude bét ky
trong sb 0, 10, 20, 30, 40, 50, va 60 J/g, va gi6i han trén thudc bét ky trong s& 140, 180,
200, 240, va 280 J/g, trong d6 gidi han dudi bét ky co thé duoc ghép cdp véi gidi han
trén bat ky.

Céc didu kién polyme hod dan dén viéc san xult polyme c6 mot khoang rong
muc phan b trong lwong phan t& (MWD). Theo mot phuong an, MWD cua polyme thu
dugc trong phuong phap polyme hoa nay nam trong khoang tur 1 dén 60, v6i gi6i han
dudi thudc bét ky trong s6 1, 1,5, 3, 5, hodc 10, va gidi han trén thudc bét ky trong $6
10, 20, 30, 40, 50, hoiic 60, trong dé gi6i han dudi bét ky c6 thé dwoc sir dung két hop
véi gidi han trén bat ky. Tuy nhién, phu thudc vao lvgng comonome duoc két hgp, céc
mau dugc didu ché trong cac diéu kién ap suit cao c¢6 mot khoang rong MWD nam
trong khoang tir 1 dén 60. Copolyme va terpolyme dugc didu ché trong cac diéu kién ap
suét thip c6 thé c6 trong lwgng phén ti trung binh s6 nam trong khoang tir 1 dén 300
kDa, trong luong phén tir trung binh lugng nam trong khoang tir 1 dén 1000 kDa va
MWD nim trong khoang tir 1 dén 60. Mit khéc, copolyme va terpolyme dugc didu ché
trong cac didu kién ap suit cao co thé c6 trong lugng phan tir trung binh s6 nim trong
khoang tir 1 dén 10.000 kDa, trong lwong phan tit trung binh luong nam trong khoang
tr 1 dén 20000 kDa vA MWD ndm trong khoang tir 1 dén 60.

Theo mdt hodc nhidu phwong 4n, ché phdm polyme c6 thé c6 d6 cing cua thanh
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phin polyme khi dugc xac dinh theo ASTM D2240 nim trong khoang c6 gidi han dudi
duoc chon tir bét ky trong s 25, 35, va 45 Shore A, dén giGi han trén dugc chon tir bét
k¥ trong sb 80, 90, va 100 Shore A, trong d6 gi6i han dudi bét ky c6 thé dugc ghép cip
véi gidi han trén bét ky.

Theo mdt hodc nhidu phuong é&n, ché phim polyme c6 thé c6 dd cimg thanh
phan polyme khi dugc xac dinh theo ASTM D2240 nam trong khoang c6 gi6i han dudi
duoc chon tir bit ky trong s6 10, 20, va 30 Shore D, dén gi6i han trén dugc chon tir bt
ky trong sb 50, 60, va 70 Shore D, trong d6 giéi han dudi bat ky c6 thé dugc ghép cip
v6i gi6i han trén bat ky.

Theo mdt hodc nhidu phuong én, ché pham polyme c6 th c6 ty 16 phan tram
gian dai, do bén kéo cing, va md dun khi dugc xac dinh theo ASTM D368 nim trong
khodng c6 gidi han dudi dugc chon tir bt ky trong s6 10, 50, va 100 ty 1¢ phan trim
gian dai, dén giGi han trén dugce chon tir bat ky trong s6 500, 1000, va 2000 ty 1& phén
tram gidn dai, giéi han dudi duoc chon tir bt ky trong s6 1, 5, va 10 MPa df bén kéo
cang, dén giéi han trén dugc chon tir bét ky trong s6 15, 30, 70, 100, va 500 MPa do
bén kéo cing, giéi han dudi dwgc chon tir bit ky trong 6 0,1, 1, 5, 20, va 40 MPa md
dun, dén gi6i han trén dugc chon tir bt ky trong s& 100, 200, 300, 500, 1000, 2000,
5000 va 1000 MPa md dun, va trong d6 gi6i han dudi bét ky c6 thé duge ghép cdp voi
gi6i han trén bat ky.

Theo mdt hodic nhiéu phwong én, ché phdm polyme c6 thé ty trong theo ASTM
D792 nam trong khoang c6 gi¢i han dudi dugc chon tir bét ky trong 6 0,75 g/cm3, 0,85
g/cm3, va 0,89 g/cm3, dén gi6i han trén dugc chon tir bét ky trong s6 1,1 g/lem’, 1,2
g/cm3 ,va 1,3 glem’, trong d6 gi6i han dudi bat ky c6 thé duge ghép cdp véi gioi han
trén bét ky.

Theo mot hogic nhiéu phuong 4n, ché pham polyme c6 thé ¢6 ham lugng cacbon
sinh hoc, khi dugc xac dinh theo ASTM D6866-18 Phuong phép B, ndm trong khoang
¢6 gi6i han dudi dugc chon tir bit ky trong s 1%, 5%, 10%, va 20%, dén gi6i han trén
duoc chon tur bét ky trong s6 60%, 80%, 90%, va 100%, trong d6 gidi han dudi bét ky
¢6 thé dugc ghép cip véi gi6i han trén bét ky.

Theo mot hodc nhiéu phuong én, polyme co thé ¢6 tAn suit phan nhanh mach dai
nim trong khoang tir 0 dén 10, nhu tr giéi han dudi thudc bét ky trong s6 1,05, 1,

hodc 1,5 va gidi han trén thudc bét ky trong sb 2, 4, 6, 8, hoic 10, trong d6 gii han
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dudi bit ky ¢6 thé duoc ghép cip voi gi6i han trén bat k.

Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, gia tri trung binh phan nhéanh mach dai LCBf
c6 thé duogc tinh todn dwa vao phép phan tich GPC bang cach st dung thiét bi GPC
duoc trang bi b do tia hdng ngoai IR5 va b do dd nhét bén mao mach, ca hai cing
ctia Polymer Char. Viéc thu thap dit ligu dugc thuc hién bang cach st dung phﬁn mém
Polymer Char. Néng d6 do duoc bﬁng bo do IR5 dugc tinh toén dua trén réng toan b
dién tich sic phd twong duong véi muc rira giai 100% khéi lugng dugc phun. Tiép theo,
LCBf trung binh dugc tinh todn theo:

LCBf = 1000 B,R
M,
trong do R 1a khéi luong mol ctia don vi 13p lai va dugc tinh toan theo phan gép vao cua
monome va comonome, dua trén ty 1€ ph?m traim mol ciia mdi thanh phﬁn, duoc xac
dinh béi NMR. M,, 14 trong lugng phan ti trung binh lugng va duge tinh toan theo
phuong trinh sau day bang phuong phap higu chudn téng quat:

_ lZ(NiMiZ )]

2N M;)

Hang sb B,, trung binh dugc tinh todn theo:

o=[+5)" 3]

Hing sb g’ va g trung binh dugc tinh ton theo:

w

1,

i g
¢ duge bibt 12 t 16 chén dd nhét va duoc gia dinh 1a hing s6 va bang 0,7.
D6 nhét nodi tai ciia cée mAu phan nhanh (IVppan nnann) 6 thé dugce tinh toan
bang cach st dung do nhdt riéng (1) tr d4u do do d6 nhét nhu sau.
R Yi(nsp) AVi 1
phan nhanh SA 10KIV
trong d6 SA 1a lugng mAu, KIV 13 hing s6 cia bd do do nhét va muc ting thé

tich (4V) 12 hing sb dugc xéc dinh theo sw khac nhau giita céc thé tich luu lién tiép
(AV - RVi+1 - RVL)
Do nhét ndi tai cua thanh phan mach thang (I Vimach thing) €0 thé duoc tinh toan

bing cach s dung phuong trinh Mark-Houwink, trong khi d6 cac hing s6 Mark-
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Houwink thu dugc tir 0 nhét ndi tai c6 tinh dén ndng do tir phuwong phap Stacy-Haney
nhu sau.
Stacey-Haney IV (IVgy) dugc tinh todn dya trén néng dd Stacy-Haney bdi

Wey, = . n—Sp—i', trong d6 Csy thu dugc tir

K1V CSHL

_ (lnnrel)iK
SHi = a; -
( hv)i a+
trong khi d6 7,¢; 12 d6 nhét twong ddi (e, = Msp + 1), (Av); 12 the tich dong
Iuc hoc & mdi phan thé tich rira giai tir dwong cong hiéu chudn tdng thé va s6 mii Mark-
Houwink, a, duoc x4c dinh 1a 0,725, gié tri tham chiéu dbi vé6i polyetylen homopolyme

mach théng va héng s6, K, duoc tinh toan theo:

SA
___ AV
Z(lnnrel)i
a/ a+1
(hv),
Tir [Vsy, trong luong phan tir (Mgy) dbi v6i mdi phan thé tich rira gidi cling thu
hv;
duoc theo Mgy, = Ve,

Viée vé& bidu dd Vs, dbi lai Mgy, ca hai cung theo thang log, tao ra hang sb
Mark-Houwink k va a d8i véi polyme mach thing. Cudi cing, IVinach thing €0 thé
dugc tinh toan nhu sau:

Winach thing = kMy

trong d6 M, 1a trong lugng phén tir trung binh theo d§ nhot bang phuong phip

hiéu chuén téng thé va néng dd b%mg b do tia héng ngoai IR5 va dugc tinh toan theo:
BNMED] 7

B [ (N M) ]

trong d6, N; 1a sb phan tr thtt i c6 trong lwgng phén tir M;. M; thu dugc c6 tinh dén

v

ndéng do bf?mg bd do tia hong ngoai IRS va thé tich dong luc hoc tir viéc hiéu chuén téng

2 hv; ~ 10 R )y R .z . - % ) N
the (M; = — ﬂlsp,: ). M; dugc vé bicu do theo thé tich luu, cac cuc nhi€u cia duong cong
KIV CIRi

duoc loai bod va sau d6 dugc ngoai suy bing cach st dung da thirc phi hop béc ba.
Phwong trinh thu dugc tir da thitc phi hop béc ba 3° duoc st dung dé tinh toan M; dudi

dang ham cua thé tich luu. Theo mot hodc nhiéu phuong an, polyme ¢ thé c6 tan sut
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phan nhanh mach dai, dugc tinh toan bing phép phan tich GPC, nam trong khoang tir 0
dén 10, nhu tir gi6i han dudi thudc bét ky trong sd 1, 0,5, 1, hogic 1,5 va gidi han trén
thudc bat k¥ trong s6 2, 4, 6, 8, hoc 10, trong d6 gi6i han dudi bat ky c6 thé dugc ghép
cdp voi gi6i han trén bat ky.

Theo mdt hodc nhiéu phuong 4n, polyme c6 thé c6 ham lugng phan nhanh mach
dai, do dugc béng BCNMR, nim trong khodng tir 0 dén 10, nhu gigi han duéi thudc bat
ky trong $60,0,2,0,4, 0,6, 0,8, hodc 1 va gidi han trén thudc bat ky trong s62,4,6,8,
ho#c 10, trong d6 gidi han dudi bat k¥ c6 thé duge ghép cdp voi gioi han trén bat ky.

Trong phép phén tich BCNMR, phan nhanh mach dai (LCB) dugc xé4c dinh dudi
dang nhéanh bét ky c6 sau nguyén tir cacbon hodc nhiéu hon. Dya vao phd BCNMR,
ham luong LCB (Bg,) trong polyme phan nhanh dugc tinh toan tur:

Boy = S3, potyme — S3, monome vinyl carbonyl

trong d6 dinh S; dugc dinh vi ¢ 32,2 ppm trén phd BCNMR. Phuong phap nay
¢6 tinh dén c4 hai nhanh (Bg,) va cac diu mach ctia mach chinh, trong d6 anh hudng
ctia cac nhanh dai trong monome carbonyl este dugc hi¢u chinh bang céach sir dung phd
BCNMR cta n6 va anh hudng cta cac dau mach cling co thé dugc hiéu chinh véi céc
dir liéu GPC.

Theo mdt hodc nhiéu phwong 4n, polyme cb thé c6, sau khi cit phan doan nhiét
bang cach tuy nhan hoa va ghép nbi lién tiép (SSA), dudng cong dong nhiét theo nhiét
ddmacotu 0 dén 20 cuc tiéu, nhu gi6i han duéi thude bét ky trong s6 cac cuc tiéu 0, 1,
2.3.4,5,6,7, 8,9, hoic 10 va gi6i han trén thudc bt ky trong sb cac cuc ticu 12, 14,
16, 18, hoic 20, trong d6 gi6i han dudi bt ky c6 thé dugc ghép cip véi gi6i han trén
bét ky, trong d6 cac cuc tidu c6 thé dwgc cdp phat ndm trong khoang nhiét do 140-
150°C, 130-140°C, 120-130°C, 110-120°C, 100-110°C, 90-100°C, 80-90°C, 70-80°C,
60-70°C, 50-60°C, 40-50°C, 30-40°C, 20-30°C, 10-20°C, va/hodc 0-10°C. Viéc cit phan
doan nhiét c6 thé sir dung quy trinh nhiét d§ (mét loat chu trinh gia nhiét va lam mat
lién tiép) dé tao ra su phan bd tinh thé dang tAm ma kich ¢& ctia né phan 4nh sy phan b
chidu dai chudi metyl trong cic copolyme va terpolyme. Viéc cAt phan doan nhiét c6
thé duoc thuc hién trong TA Instruments Discovery DSC 2500, trong nito. T4t ca cac
chu trinh 1am mat c6 thé dugc thuc hién & 5°C/phut, va chu trinh gia nhiét ¢6 thé duogc
thuc hién & 20°C/phut. Cac mau c6 thé duoc gia nhiét tr 25°C dén 150°C, duoc gitt &
150°C trong 5 phut, lam mat dén 25°C va giit & nhiét do nay tron 3 phut. Sau do, mau

21



49171 22/52

c6 thé duogc gia nhiét dén nhiét 6 ghép ndi thir nhat (140°C), gift & nhiét d6 niy trong S
phat va 1am mét dén 25°C. Sau d6, mAu c6 thé duoc gia nhiét lai dén nhiét do ghép nbi
tiép theo (130°C), gitr ¢ nhiét d0 nay trong 5 phut va lam mat dén 25°C. Quy trinh ¢6
thé dugc 13p lai trong cac bude 10°C cho dén khi dat dén nhiét do ghép nbi cubi cung
(nhu, nhung khong chi giéi han & 0°C). Sau do, mau c6 thé duogc gia nhiét dén 150°C, &
20°C/phit dé thu dugc profin néng chay.

Theo mdt hodc nhiéu phuong an, polyme c6 thé c6 tinh 6n dinh nhiét, do dugc
bing phép phan tich nhiét trong (TGA), trong d6 ty 1€ cia lugng tdn hao trong luong tur
250 dén 400°C so vé6i tong ham lugng comonome nim trong khoang tir 0 dén 2, nhu
giGi han dudi thudc bét ky trong s6 0,0,1,0,2,0,3, 0,4, 0,5, 0,6, 0,7, 0,8, 0,9, va 1, va
gi6i han trén thudc bét ky trong s6 1,2, 1,4, 1,6, 1,8, hodc 2, trong d6 gidi han dudi bét
ky c6 thé dwoc ghép cip véi gidi han trén bét ky.

Theo mot hodc nhidu phuong an, polyme c6 thé c6 M6 dun tich trit & 0°C tir 1
dén 50 GPa, nhu gi6i han dudi thudc bat ky trong s6 1, 2, 5, 10, 20, 40, 60, 80, hogc
100 MPa, va gi¢i han trén thudc bét k¥ trong sd 200 MPa, 300 MPa, 400 MPa, 500
MPa, 700 MPa, 1 GPa, 5 GPa, 10 Gpa, 20 GPa, 30 GPa, 40 Gpa hodc 50 Gpa, trong do
gi6i han dudi bat ky c6 thé dugc ghép cip v6i gi6i han trén bat ky.

Theo mdt hodc nhidu phuong 4n, polyme cd thé c6 mot dén hai gia tri gidn nd
t6i da trong biéu dd tan § theo nhiét dd nam trong khoang tir -75 dén 75°C trong d6 dinh
& nhiét dd cao hon duoc ky hiéu 1a a va dinh & nhiét do thap hon dugc ky hiéu 1a B.
Theo mot hodc nhidu phuong an, T, (nhiét do twong tng véi dinh a) c6 thé thay doi
nim trong khoang tir -75 dén 75°C, nhu gii han duéi thude bét ky trong s6 -75, -60, -
50, -40, -30, -20, -10, hodc 0 °C, va gi6i han trén thudc bat ky trong s6 10, 20, 30, 40,
50, 60, hodc 75 °C, trong d6 gidi han dudi bét ky c6 thé dugc ghép cip v6i gidi han trén
bit ky. Theo mdt hodc nhidu phuong én, Tg (nhiét dd twong tmg véi dinh f) c6 thé thay
ddi nim trong khoang tir -75 dén 50°C, nhur gi6i han dudi thude bat ky trong s6 -75, -
60, -50, -40, -30, -20, -10, hodc 0°C, va gi¢i han trén thudc bat ky trong s6 10, 20, 30,
40, hoic 50 °C, trong d6 gi6i han dudi bét ky c6 thé duge ghép cdp vdi gidi han trén bét
ky.

Ung dung
Theo mot hodc nhiéu phuong 4n, ché phdm polyme c6 thé dugc st dung trong

cac quy trinh duc khac nhau, bao gém duc ép dun, duc ap luc, tao hinh nhiét, ép dun
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mang moéng, ép dun mang thdi, tao bot, dic thdi ép dun, duc thdi kéo cing ap luc
(ISBM), in 3D, dtic quay, ép dun can va cic k¥ thuat dac tuong tu, dé tao ra vat dung.

Ché phdm polyme theo sang ché ciing c6 thé duoc st dung d8 tao ra nhiéu vat
dung polyme, bao g?)m san xudt chi tiét bit kin, 6ng mém, dé trong cua dd di & chan, dé
giita cia dd di & chan, dé ngoai cia dd di & chan, cac bd phan cia 6 td va giam xdc¢ 6 0,
hé théng bit kin, chét két dinh ndng chay, mang moéng, bang chuyén, vat dung thé thao,
vét dung dic xoay, son 16t, 16p 16t trong cong trinh xay dung dan dung, san cong nghiép
va vat liéu cach 4m va cac chét twong tu.

Theo mot hodc nhiu phuong 4n, ché phim polyme c6 thé chira trong hén hop
polyme v&i mot hodc nhiéu nhya polyme. Theo mdt s6 phuong 4n, ché pham polyme c6
thé duoc tao thanh dudi dang mé cai ma duogc bd sung & ty 1€ phﬁn trim theo trong

lugng tir 1% trong lugng dén 99% trong luong vao nhya polyme.

Vi du thwe hién sang ché
Céc vi du sau ddy chi nhdm muc dich minh hoa séng ché va khong gi¢i han

pham vi bao hd cla sang ché.

Vidul

Etylen vinyl axetat (EVA) copolyme chiém phén 16n thi trudng etylen copolyme
va c¢6 nhiéu dic tinh phu thudc vao ham luwgng vinyl axetat. Vigc tdng lugng vinyl
axetat két hop vao din t6i viéc giam kha nang két tinh, nhiét d6 chuyén tiép thuy tinh,
nhiét dd noéng chay, va do bén hoa hoc cung véi viée 1am tdng do ro nét quang hoc, sirc
chiu va dap va chiu ung suét, tinh linh hoat va két dinh. Trong vi du nay, céc polyme
dua trén etylen két hop cac lwgng khac nhau cia vinyl axetat va monome carbonyl este
VeoVa™ 10 tir HEXION™ (hdn hop chit ddng phan cla vinyl este clia axit versatic ¢6
s6 lwgng nguyén tir cacbon 13 10) duge didu ché @ thtr nghiém cac phan tich dic tinh
cta polyme ddi véi céc ché phim thu dugc.

Etylen (99,95%, khong khi léng, 1200 psi), VeoVa™ 10 (Hexion) va 2,2'-
azobisisobutyronitril (AIBN, 98% Sigma Aldrich) dugc sit dung ngay khi tiép nhan.
Dimetyl carbonat (DMC, khan 99%, Sigma Aldrich), va vinyl axetat (99%, Sigma

Aldrich) dugc chung cAt truge khi sir dung va duge bao quan trong nito.
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Téng hop terpolyme béng etylen, vinyl axetat va VeoVa™ 10 (céc mau Al1-A5)

Ché phadm polyme dugc didu ché bang cach st dung quy trinh polyme hoa gbe tur
do hdn hop comonome trong dung dich bang cach dua 80g dimetyl carbonat (DMC),
9,97 hoic 14,98 g vinyl axetat, 13,5 hodc 11,48 g VeoVa™ 10, va 0,1 g
azobisisobutyronitril (AIBN) vao thiét bi phan Gng Parr. Lam kin thiét bi phan Gmg va
xuc 3 1an véi etylen v6i ap sudt 1000 psi dong thoi khudy. Sau d6, gia nhiét h¢ théng &
70°C & 4p suét etylen 1200 psi va khudy trong 2 gid. Thu gom hdn hop phén ing va ria
thiét bi phan tng bang THF & 60°C. Loai bé dung méi trong hdn hop phan Gng va nudce
rira bing cich c6 quay. Hoa tan polyme thu dugc trong THF va tao két tia trong

metanol lanh, sau d6 loc chan khong.

Vidu2

Polyme dua trén etylen két hop cac lugng khac nhau ctia vinyl pivalat, vinyl
laurat va vinyl 4-tert-butylbenzoat dugc didu ché dé thir nghiém cac dac tinh polyme
d6i v6i cac ché phim thu dugc.

Etylen (99,95%, khong khi 1éng, 1200 psi) va azobisisobutyronitril (AIBN, 98%
Sigma Aldrich) dugc st dung ngay khi tiép nhan. Dimetyl carbonat (DMC, khan 99%,
Sigma Aldrich), vinyl axetat (99%, Sigma Aldrich), vinyl pivalat (99%, Sigma
Aldrich), vinyl laurat (99%, Sigma Aldrich) va vinyl 4-tert-butylbenzoat (99%, Sigma
Aldrich) dugc chung cAt trude khi stir dung va duge bao quan trong nito.

Téng hop terpolyme bang etylen, vinyl axetat va vinyl pivalat, vinyl laurat va vinyl 4-
tert-butylbenzoat (cac méiu B1-B3)

Ché pham polyme dugc didu ché bing cach st dung quy trinh polyme hoa gbe tu
do hdn hgp comonome trong dung dich bang cach dua 80g dimetyl carbonat (DMC),
9,3 g vinyl axetat va 13,9 g vinyl pivalat hodc 24,4 g vinyl laurat hodc 22 g vinyl 4-tert-
butylbenzoat, va 0,1 g azobisisobutyronitril (AIBN) vao thiét bi phan tmg Parr. Lam kin
thiét bj phan tmg va xuc 3 14n bang etylen véi &p sudt 1000 psi dong thoi khudy. Sau
d6, gia nhiét hdn hgp & 70°C & 4p suét etylen 1200 psi va khudy trong 2 gi. Thu gom
hdn hgp phan tng va rira thiét bji phan tGng bang THF & 60°C. Loai bé dung mdi trong
hdn hop phan tng va nude rua bang cach c¢d quay. Hoa tan polyme thu duge trong THF

va tao két ta trong metanol lanh, sau d6 loc chan khong.
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Vidy3

Polyme dua trén etylen két hop cac lugng khac nhau ciia monome vinyl axetat
va vinyl carbonyl VeovVa™ 10 tir HEXION™, hdn hop chét ddng phén cua vinyl este
ctia axit versatic c6 sd lugng cacbon bang 10 trong cac diéu kién 4p suét cao dugc didu
ché dé thir nghiém cac dc tinh polyme dbi v6i cac ché phim thu duge.

Etylen, VeoVa™ 10 (Hexion), tertbutylperoxy-2-etylhexanoat, heptan (99%,
Sigma Aldrich), va vinyl axetat (99%, Sigma Aldrich) duoc st dung ngay khi tiép nhan.

Tbng hop terpolyme béng etylen, vinyl axetat va VeoVa™ 10 dugc thyc hién trong cac
didu kién ap suét cao (cac miu D1-D15).

Ché phim polyme dugc didu ché bing cach st dung quy trinh polyme hod gdc
lién tuc céc hdn hgp comonome bang cach dua cic dong khic nhau cua etylen, vinyl
axetat, VeoVa™ 10, heptan va tertbutylperoxy-2-etylhexanoat vao trong thiét bi phan
ung ap suit cao. Trudc mdi 1an polyme hod, thiét bi phan tmg dugc syc khi ndm lin
bing 2200-2300 bar etylen. M>di phan tmg dugc b4t diu bang cach gia nhiét thiét bi
phan tmg dén 200°C va nap etylen dén 4p suat 1900-2000 bar. Dong etylen lién tuc v6i
tbc d6 2000 g/git sau d6 duge nap vao thiét bi phan tmg. Khi dat duoc ap suit dich va
dong etylen dn dinh, cdc comonome dugc bd sung vao thiét bi phan tng. Hon hop gbm
chit khoi mao va heptan dugc dua vao trong hé théng & téc do dong 2 mL/gid. Thu
gom hdn hop phan tng va ria thiét bi phan tng bang xylen & 145°C. Hoa tan polyme

thu duoc trong xylen va tao két taa trong metanol lanh, sau d6 loc chan khong.

Vidu4

Trong vi du ndy, polyme duya trén etylen dugc tao ra bang cach két hop cac metyl
vinyl glycolat dwoc bao vé bi trimetylsilyl dé thir nghiém mt s6 dic tinh polyme d6i
v6i cac ché pham thu dugc.

Etylen (99,95%, Air Liquide, 1200 psi) va azobisisobutyronitril (AIBN, 98%
Sigma Aldrich) dugc sir dung ngay khi tiép nhan. Dimetyl carbonat (DMC, 99% khan,

Sigma Aldrich) dugc chung cét trude khi st dung va bao quan trong nito.

Téng hop copolyme béng etylen va metyl vinyl glycolat dugc bdo v€ boi trimetylsilyl
(Mau E1)
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8 g metyl vinyl glycolat dugc bdo vé boi trimetylsilyl, 80 g dimetyl carbonat va
0,1 g of azobisisobutyronitril dugc bd sung vao thiét bi phan Gng Parr dung tich 300
mL. Lam kin thiét bi phan tng va xuc 3 14n bing nito vi ap suat 1000 psi dong thoi
khuéy. Sau do, hé théng nay dugc gia nhiét & 70°C & ap suét etylen 1200 psi va duogc
phép khudy trong thoi gian mong mudn. Thu gom hdn hgp phéan tmg va rira thiét bi
phén ung biang THF & 60°C. Loai b dung mdi trong hdn hop phén Gng va nudc rira
bang cach c6 quay. Hoa tan polyme thu dugc trong THF va tao két tha trong metanol

lanh, sau d6 loc chan khong.

Vidu 5

Trong vi du nay, polyme dua trén etylen dugc tao ra bang cach két hop vinyl
axetat va metyl vinyl glycolat dugc bao vé boi trimetylsilyl dé thir nghiém mot s6 dic
tinh polyme dbi v6i cac ché pham thu dugc.

Etylen (99,95%, Air Liquide, 1200 psi) va azobisisobutyronitril (AIBN, 98%
Sigma Aldrich) dugc str dung ngay khi tiép nhan. Dimetyl carbonat (DMC, 99% khan,
Sigma Aldrich) va vinyl axetat (99%, Sigma Aldrich) dugc chung cét trudc khi st dung

va bao quan trong nito.

Tbng hop terpolyme bang etylen, vinyl axetat va metyl vinyl glycolat dugc bao
vé boi trimetylsilyl (Mau E2)

5 g trimetylsilyl-protected metyl vinyl glycolat, 15 g vinyl axetat, 80 g dimetyl
carbonat va 0,1 g azobisisobutyronitril dugc bd sung vao thiét bi phan tng Parr dung
tich 300 mL. Lam kin thiét bi phan ng va xuc 3 14n bang nito véi ap suit 1000 psi
ddng thoi khudy. Sau d6, hé théng nay dugc gia nhiét & 70°C & 4p suat etylen 1200 psi
va duge phép khudy trong thoi gian mong muén. Thu gom hdn hgp phan tng va rira
thiét bi phan timg bdng THF & 60°C. Loai bo dung mi trong hdn hop phan g va nuée
rira bing cich c¢6 quay. Hoa tan polyme thu dugc trong THF va tao két tha trong

metanol lanh, sau d6 loc chén khong.

Vidub6
Trong vi du nay, polyme dya trén etylen dugc tao ra bang cach két hop metyl

vinyl glycolat trong diu kién ap suit cao dé thir nghiém mot sb ddc tinh polyme ddi vé6i
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céc ché pham thu duoc.
Etylen va tertbutylperoxy-2-etylhexanoat dugc sit dung ngay khi tiép nhan.

Toluen (99%, Sigma Aldrich) dugc chung cAt trude khi st dung va bao quan trong nito.

Téng hop copolyme bang etylen va metyl vinyl glycolat trong céac didu kién 4p suit cao
(Cac mau E3-E4)

Céc ché phim polyme dugc didu ché bang cach st dung qué trinh polyme héa
gbc tu do gidn doan cia hdn hop comonome bing cach két hop 0,45 g metyl vinyl
glycolat, toluen va cac lugng khéac nhau cua tertbutylperoxy-2-etylhexanoat trong thiét
bi phan ung cao 4p. Trudc mdi 1an polyme ho4, thiét bi phan tng dugc suc khi ndm lan
bing 2200-2300 bar etylen. M3i phan tng dugc bt diu bing cach gia nhiét thiét bi
phan mg dén 200°C va nap etylen dén 4p suit 1900-2000 bar. Ngay khi ap sudt muc
tiéu dat dugc va dong etylen 4n dinh, cdc comonome dugc bd sung vao thiét bi phan
tmg. Hon hop gbm chét khoi mao va toluen duoc dua vao trong hé théng. Thu gom hdn
hgp phan Ung va rira thiét bi phan g bang xylen & 145°C. Hoa tan polyme thu dugc

trong xylen va tao két tha trong metanol lanh, sau d6 loc chan khong.

Phén tich ddc tinh cua polyme
Hai muoi bay mau polyme dya trén etylen dugc ky higu A1-AS, B1-B3, D1-D15
va E1-E4 duoc tinh ché va xé4c dinh dic diém. Polyme dua trén etylen chtra cac luong

khac nhau ctia ca vinyl axetat va vinyl carbonyl monome.
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Bang 1: Téng két phan tmg véi cac két qua NMR va GPC cho cac vi du tir 1 dén 6
Vinyl |[VeoVam™| Vinyl | Vinyl t\;r“t‘fu; . 1{,433//} GI\{Iye;ﬁaY:irllr};lc 1
Cé;c Axetat 10 Pivalat | Laurat bezoat | Glycolat b?lo vé bf’n M, | My MWD C}luyén
mau g% troll% (% troilbg (% 'erIi (% trc_)rélL (% trong | (% tron Tr1£netylsﬂy1 (kDa) |(kDa), hoa (%)
wong)™’| lwgng)™” | lugng)™” | luong) luong)®® | luong)® gﬁ trong
uong)

Al 11,4 | 234 - - - - - 27,0 |13,0] 2,1 -
A2 | 10,2 18,7 - . - - - 259 (11,3 2,3 -
A3 9,1 22,2 - - - - - 20,3 |10,1] 2,0 -
A4 | 144 | 26,1 . - . . - 18,7 | 8,3 | 2,3 -
A5 | 14,7 | 226 - - - - - 22,6 [10,3] 2,2 -
Bl 11,2 - 16,7 - - - - 23,4 | 81|29 -
B2 9,5 - - 27,7 - - - 223 | 51| 44 -
B3 | 16,0 - - - 47,4 - - 11,9 | 42 | 2,8 -
D1 - 33 - - - - - 1173,3(67,7| 17,3 | 17,5
D2 - 4,6 - - - - - 996,7|61,1] 16,3 | 14,5
D3 - 8,3 - - - - - 537,6(48,9| 11,0 | 15,8
D4 - 10,8 - - - - - 425,1141,9]10,1| 8.2
D5 - 19,2 - - - - - 220,6 22,71 9,7 6,7
D6 - 25,5 - - - - - 207,2124,3| 8,5 | 48
D7 4,8 23,9 - - - - - 64,2 {19,0| 3,4 4,2
DS | 10,2 19,7 - - - - - 55,5 116,9| 3,3 | 59
D9 | 157 14,2 - - - - - 57,6 20,2 2,9 | 15,6
DI0 | 205 9,9 - - - - - 55,1 |17,3| 32 | 164
DI1 | 250 1,9 - - - - - 753 (19,8 3,8 | 14,2
D12 | 29,1 - - - - - - 52,8 |153| 3,4 | 169
D13 - 22,4 - - - - - 52,1 {10,7| 4,9 5
D14 | 212 8,4 - - - - - 48,6 |11,6] 42 | 6
D15 | 258 5,0 - - - - - 56,5 |10,5| 54 | 12,2
El - - - - - - 10,3 2,8 11,028 -
E2 | 30,1 . - - - - 1,1 36 | 1,328 -
E3 - - - - - 0,89 - 184,71 6,1 | 30,5 -
E4 - - - - - 5,01 - 97,3 | 3,9 | 25,1 -
M1 28 - - - - - - 78,5 [13,5] 5,8 -
M2 28* - - - - - - 59,3 {14,5| 4,1 -

* Pugc xac dinh tur "H NMR; ° Pugc x4c dinh tir BC NMR; MW va MWD thu dugc

biang cach sit dung GPC duoc trang bi diu do do d6 nhét, Mirc d6 chuyén héa dugc tinh

toan biang cach sit dung dong theo khdi lvong monome va polyme tao ra,
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Bang 1 dua ra ban tbng két dir liéu cua phép sic ky thim gel (GPC) va cong
huéng tir hat nhan (NMR) cho tit ca polyme dugc tbng hop va hai miu EVA tuong
dwong c6 ban sén trén thi truong M1, M2.

DPbi v6i mau polyme chira monome vinyl carbonyl, mic do két hop duoc xac
dinh bang cach st dung BC NMR dinh lrong, do 'H NMR chta phin tring 13p déng ké
trong ca hai ving carbonyl va alkyl dé tich hop chinh xé4c. Cac dinh carbonyl khong
quan sat dugc trong EVA BC NMR tinh khiét dugc nhan dang tir cdc don vi monome
vinyl carbonyl phan nhanh va dugc st dung d8 tinh toan ty 18 phan trim trong lugng
clia comonome.

Trén Fig.1, phd °C NMR ddy da (TCE-D,, 393,1 K, 125 MHz) cho monome
axit VeoVa™ 10 va cac miu dai dién A2 va M1 duoc thé hién. C6 bang chimg cho théy
¢6 su két hop cua vinyl este phan nhanh dugc phat hién thdy trong ca ving carbonyl
(170-180 ppm) va alkyl (0-50 ppm). Phd nay thé hién muc ting déng ké cac dinh thé
hién cac cacbon trong carbonyl va alkyl mach dai trong vinyl este phan nhanh. Phép
gan dinh théng thuodng cling dugc thé hién trén Fig.1. Khi so sanh phd ciia monome axit
VeoVa™ 10 va polyme A2, phd ctia polyme thé hién sy bién mét ctia cac dinh vinyl va
su xuét hién c4c dinh twong tng v6i tAt ca ba comonome dugc nghién ctu (etylen, vinyl
axetat, va axit VeoVa™ 10). Mot s& dinh xuét hién nhiéu trong ca hai ving ¢ thé 12 do
hén hop cac chéit ddng phan trong monome axit VeoVa™ 10 va sy xuét hién céc dinh
nay trong cac mau polyme xéac nhan sy tao thanh terpolyme tuong ung.

Bing chimg khéc nita cho thiy c6 sy két hop cia axit VeoVa™ 10 dugc thé hién
trén Fig.2 ma thé hién phé 'H NMR (TCE-D,, 393,2 K, 500 MHz) cho céc mau polyme
A2 va M1. Phd nay thé hién c4c dinh cho vinyl axetat va etylen cling nhu cac dinh khéc
trong vung alkyl (0,5-1,5 ppm) cho thdy c6 alkyl mach dai trén monome vinyl este phan
nhanh.

Phé 'H NMR (TCE-D,, 393,2 K, 500 MHz) cho A2 va M1 dugc thé hién v6i
mdt vai gia tri gan thich hop. Fig.2 cho thdy ring c6 su trang 13p giita vinyl axetat va
don vi monome vinyl este phan nhanh xung quanh cac dinh huéng mot chit 1én phia
trén tir 5ppm. Néu cac dinh nay chi don thuén 12 metin cia etyl axetatthi ty 1€ tich hop
gifta cac dinh 5 ppm va dinh xung quanh 2 ppm (metyl tir vinyl axetat) s€ 1a 1:3. Tuy
nhién, ty 1€ tich hop 1a 1:1, cho thay metin cua ca vinyl axetat va vinyl este phan nhanh

da tring 13p, tao ra cac dinh mé rong xung quanh 5 ppm. Cuong do twong dbi cia cac
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dinh dugc phéat hién thdy trong phd 'H NMR va BC NMR duoc sit dung dé tinh toan
mirc két hop monome cia vinyl este va VeoVa™ 10 trong co/terpolyme.

Trén Fig.3, phé 13C NMR day du (TCE-d2, 393,1 K, 125 MHz) cho céc méiu E1
va E2 dugc thé hién. C6 bang chimg cho thdy c6 su két hop clia monome metyl vinyl
glycolat dugc bao vé bdi trimetylsilyl dugc phat hién thdy trong ving 175 ppm, 125
ppm va 50 ppm. Céc gia tri gan dinh thong thuong cling dugc thé hién trén Fig.3.

Bing chimg khéc nita cho thdy c6 su két hop cuia monome metyl vinyl glycolat
duge bao vé boi trimetylsilyl duoc thé hién trén Fig.4 ma thé hién phd 'H NMR (TCE-
d,, 393 K, 500 MHz) cho céc mu polyme E1 va E2. Pho nay thé hién céac dinh cho
vinyl axetat va etylen ciing nhu céc dinh khac (1,8 ppm va 3,8 ppm) cho thiy ¢6
monome metyl vinyl glycolat duoc bao vé boi trimetylsilyl.

Theo bang 1, murc chuyén hoa rong thu duoc dbi voi mdi polyme. Mic chuyén
hoéa trong qua trinh polyme hod s€ tac dong dén mirc d6 phan nhéanh va dang hinh hoc
ctia mach, 1am thay dbi cac dic tinh ctia polyme.

Trén Fig.3, phép sdc ky thdm gel dugc thé hién cho cac mau, ma tir d6 thu duoc
trong luong phén tir va sy phén bd cua cac terpolyme. Céc thir nghiém GPC dugce thuc
hién trong phép sic ky thdm gel két hop voi ba bd do, véi bd do tia hdng ngoai IRS va
nhét ké mao din bén clu, ca hai cing cua PolymerChar va bd do tan séc anh sang tdm
goc cia Wyatt. B gbm 4 cot, tang hdn hop, 13 pm cua Tosoh & nhiét do 140°C duoc
sir dung. Cac diéu kién thir nghiém 1a: néng d6 1 mg/mL, tdc @6 dong 1 mL/phut, nhiét
d6 phan ly 160°C va thoi gian phén ly 90 phut va thé tich phun 200 pL. Dung mdi dugc
sit dung 12 TCB (Triclo benzen) dugc lam n dinh bang 100 ppm BHT.

Cac polyme A1-AS5 chira VeoVa™ 10 ¢6 trong lugng phan tir nam trong khoéng
tir 10 dén 30 kDa va MWD géin bang 2. MWD tuong tu quan sat dugc d6i v6i polyme
B1-B3 va E1-E2. Trong khi vét cua terpolyme twong tu véi vét clia cic miu tuong
duong c6 ban san trén thi truong (M1-M3), chung khac nhau vé su phan bd trong lwong
phén tr, cac loai ¢6 ban sin trén thi truong thé hién khoang trong luong phén tir rong
hon v6i MWD nim trong khoang tir 4 dén 6. Tuy nhién, phu thudc vao lugng
comonome dugc két hop, cac miu dugc tao ra trong cac didu kién 4p suét cao (polyme
D1-D15 va E3-E4) ¢6 khoang rong MWD nam trong khoéang tir 2 dén 31. Céc
copolyme va terpolyme dugc tao ra trong cac didu kién 4p suét thip thudong c6 trong

luong phan ti trung binh s6 nam trong khoang tir 1 dén 300 kDa, trong lugng phén tir
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trung binh luong ndm trong khoang tir 1 dén 1000 kDa va MWD tir 1 d&én 60. Mit khac,
cac copolyme va terpolyme dugc tao ra trong cac didu kién 4p suét cao thudng c6 trong
lugng phén t trung binh s6 nam trong khoang tir 1 dén 10.000 kDa, trong lugng phén
tir trung binh lugng nam trong khoang tir 1 dén 20000 kDa va MWD tir 1 dén 60. Do su
¢6 mit cta cac chudi c6 trong lugng phan tir cao trong cac polyme ndy, chiung co6 thé c6
céc dic tinh don nhét so véi cac phan tir lién két c6 MWD thép cia ching (nhu do bén
nong chay cao hon, ESCR, d6 bén va dap cao hon, v.v.).

Trén céc hinh v& Fig.6A dén Fig.6C, sic phd caa phép sic ky 1ong hai chidu
(2D-LC) ctia cac polyme D13-D15 1an lugt duge thé hién. Hé théng 2D-LC da phan
tich cac copolyme va terpolyme nay bang cach str dung phép séc ky 1ong hiéu ning cao
(HPLC) va thiét bi GPC. Cac phép do 2D-LC dugc thuc hién bing cach st dung séc
phd nhiét & cao PolymerChar 2D-LC (Valencia, Spain). Cac thiét bi nay duoc trang bi
cdt HypercarbTM HPLC (100 x 4,5 mm L x LD., kich ¢& hat 5 um) va cdt PLgel Olexis
GPC (300 x 7,5 mm L x LD., kich ¢& hat 13 pm). Vong 14y mAu cho 2D-LC chira thé
tich 200 pL. Tht ca cac thir nghiém dugc thyc hién ¢ 160°C. Viéc phét hién dugc thyc
hién v6i bd do tia hdng ngoai budc séng ¢b dinh (IR) (IR6, PolymerChar), v6i kha ning
phat hién (b0 loc bang thong) cho tht ca cac ndng d6 polyme, CH2, CH3 va C=0. Thoi
gian rira giadi GPC dugc hi€u chudn bang polystyren (EasiCal PS-1, Agilent,
Waldbronn, Germany). Phép hiéu chuén dugc thuc hién theo ché 46 GPC va ciing duogc
ap dung cho két qua 2D-LC. Pha dong HPLC 1a I-decanol (Merck, Darmstadt,
Germany) / 1,2-diclobenzen (ODCB, Acros Organics, Schwerte, Germany), voi tbc do
dong 0,01 mL/phit. Céc diéu kién gradient: 0 — 200 phut: 1-decanol tinh khiét, 200 —
700 phut: gradient tuyén tinh ciia 1-decanol dén ODCB, 700 — 1100 phat: ODCB tinh
khiét. Tiép theo, cot duge suc bing 1-decanol & 0,8 mL/phit trong 40 phut dé thiét 1ap
lai trang thai cAn bing hép thu. Pha dong GPC 1a 1,2-diclobenzen (ODCB, Acros
Organics, Schwerte, Germany) v&i tdc @6 dong 1,5 mL/phit. Dung dich rira giai HPLC
tir cac vong ldy miu c6 van c4t phan doan (100 pL) dugc phun vao GPC mdi 10 pht.
Néng d6 cua mAu 1a khoang 8 mg/mL, 6 mL pha dong dugc bd sung ty dong vao cac lo
mau (chita polyme d& cén) bang bd 14y miu tu dong, trong khi ddng thoi suc ching
béng nito. Hoa tan cdc mau trong 1 gid, trong didu kién lic, trude khi phun. Dé higu
chuén, c4c 14n ria giai HPLC cta EVA, cdc mau EVA v6i ham lugng vinyl axetat trung

binh 14 70, 50, 30, 14 va 5% trong lugng dugc st dung. T4t ca cac mau dugc tron (ni‘)ng
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dd tuong tu nhau, khoang 2 mg) va phén tich trong mot 1an chay 2D-LC duy nhét. Bé

hiéu chuln, cé4c 1an rira giai HPLC ctia VeoVA, phuong phap tuong tu véi cac mau D1-

D6 dugc st dung. Ngoai trir d6i v6i phan doan c6 trong lugng phén tir thip, tit ca

polyme thé hién mitc phéan bb ddng nhit clia vinyl axetat va VeoVa™ 10 theo sy phan

bd khéi luong mol. Nong do cia vinyl axetat va VeoVa™ 10 trong chudi polyme thay

di ndm trong khoang tir 10 dén 65% trong lugng trong cc polyme nay.

Pé phan tich tn sudt phan nhanh mach dai (LCBf), cdc mau dugc phan tich

bing cach str dung thiét bi GPC dugc trang bj bd diu do tia hdng ngoai IRS va dau do

do do nhdt bdn mao mach, cac két qué cia chung dugc thé hién trong bang 2.

Bang 2: Tong két cac két qua LCBf
Mau g g B, LCBf
D5 0,715 0,620 8,048 1,284
D6 0,663 0,556 11,426 1,117
D7 0,878 0,830 2,173 0,547
D8 0,852 0,795 2,815 0,717
D10 0,927 0,897 1,155 0,334
D12 0,934 0,907 1,020 0,318
D14 0,948 0,926 0,787 0,270
D15 0,853 0,797 2,779 0,634

Ham luong mach dai phan nhanh trong vai mau polyme dugc do “CNMR va

phuong phap dugc mo ta trong ban md ta nay, cac két qua ctia chung dugc tong két

trong bang 3 dudi day.

Bang 3: Tong két céc két qua vé ham luong LCB

Miu B,
D1 1,725
D5 1,010
D7 1,065
D10 1,338
D12 1,973
D14 1,312
D15 1,182
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Phép phan tich dic tinh nhiét cua polyme duoc thuc hién bing céach sir dung
phép do nhiét lugng quét vi sai (DSC), va phép phén tich co dong luc (DMA). Trén cac
hinh v& Fig.7A dén Fig.7C, phép phan tich DSC cia EVA va cac mau terpolyme dugc
thé hién trén Fig.7A, trong d6 cac hinh vé& Fig.7B dén Fig.7C thé hién hinh v& khai trién
cua cac dinh trén Fig.7A. Trong qua trinh phan tich DSC, céc mAu ndy duoc cin bang &
140 °C trong 5 phat va phép do dugc thuc hién & téc d6 1am mat 10 °C/phit sau khi can
bing & -50,0°C va tdc dd gia nhiét 10°C/phut dén 140°C.

Bang 4 tdng két sb liéu thir nghiém DSC va DMA. Khi so sanh polyme chira
comonome vinyl este phan nhanh vé6i cac miu twong duong, nhiét do két tinh dudng
nhu bi anh huéng nhiéu nhét do su két hop clia cic comonome Viﬁyl este phan nhanh.
Xu huéng nay dugc cho 1a lam gidn doan qué trinh két tinh do cac nhém phan nhénh
xuét hién trong polyme tr viéc két hop cac comonome vinyl este. Viéc két hop céc
comonome vinyl carbonyl vao trong copolyme cua etylen va vinyl axetat c6 thé thu
duogc terpolyme v6i hinh thai hoc khéc véi cac EVA copolyme. Monome nay ¢o6 thé
lam mét tinh nguyén ven vé cu triic va kha ning déng gbi ¢ trang thai tinh thé cta
polyme. Do do, bing cach 1am ting cac ving v6 dinh hinh, T,, Ty, va T, cta polyme thu
dugc c6 thé bi giam.

Nhiét két tinh (AH), nhiét d6 két tinh, nhiét do néng chay cia cac polyme dugc
néu trong cac vi du 1 dén 3 va cac miu EVA thuong mai dugc thé hién trong bang 4.
Céc phép phén tich dugc thuc hién trong nito trong thiét bi TA Q2000. Miu dugc gia
nhiét dén 160°C & 10°C/phit, gitt & nhiét do nay trong 1 phit, lam lanh xubng dén -
20°C & 10°C/phut va gitt & nhiét do nay trong 1 phut. Sau do, mau dugc gia nhiét dén
160°C & 10°C/phut. Cac dudng cong lam lanh va gia nhiét tht hai dugc ghi lai, dugc
phéan tich bing cach thiét 1ap cac diém cubi co s¢ va nhiét do dinh két tinh, nhiét do
dinh néng chay va AH thu duogc.
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Béang 4: Két qua DSC, DMA, MFL, vaty trong ciavidu 1,2va3
Céc | PinhT, | DinhT, | v nhit . MER 1 16 trong
mau °O) (°O) AH T CCO) (/10 (g/em’)
J/g) phut)

Al 46 70 12,4 24 - -
A2 40 66 9,9 25 - -
A3 31 51 1,5 -34 - -
A4 34 59 1,6 35 - -
A5 36 58 6,3 -41 - -
Bl 44 63 19,9 -17 - -
B2 43 56 17,2 24 - -
B3 18 39 10,7 9,2 - -
D1 100 111 140 50 dén -5 - -
D2 99 112 136 50 dén -10 - -
D3 95 107 123 47 dén -10 - -
D4 92 106 117 45 dén -15 - -
D5 83 97 97 50 dén -20 - -
D6 79 93 83 -20 - -
D7 67 84 69 24 - -
D8 63 80 62 24 - -
D9 62 78 61 23 - -
D10 58 75 57 22 - -
D11 59 76 63 21 - -
D12 53 72 60 -20 26,5 -
D13 74 90 96 -18 118 0,9129
D14 60 77 64 22 150 0,9290
D15 57 75 56 -16 95 0,9321
M1 52 73 19,2 -19 - -
M2 53 74 21,9 -20 - -

Nhiét d6 chuyén tiép thuy tinh (T,) cho cac mAu dugc x4c dinh tir gié tri do t6i
da dinh Tan & cia cac mAu trong qué trinh do DMA bang cach st dung thiét bi TA 800
DMA trong ché dd kéo cing. Mang méng dugc tao ra tir cac mAu duge 1am lanh dén -
150°C v4 phan tng nhét dan hdi duoc danh gia thong qua viée quét nhiét do véi toc do
3°C/phit trong khi lyc tai trude 1a 0,01N voi tan s6 1Hz va bién d6 30 pm dugc 4p
dung. M6 dun tich trlt, m6 dun tbn hao va tan § (ty 1& cia md dun tich trt v6i mo dun
tdn hao) dugc ghi lai du6i dang ham cta nhiét do. Nhiét do tham chiéu 0°C dugc lua
chon dé so sanh md dun tich trit cia cac mAu. Trong khoang tir -75°C dén 75°C, céc
mAu thé hién tr mot dén hai gid tri t6i da trong bidu dd tan § theo nhiét d¢. Trong
truong hgp ma ¢ d6 c6 mot dinh nam trong khoang tir -75°C dén 75°C, n6 dugc xac
dinh 14 dinh a. Trong truong hop ma & d6 c6 hai dinh ndm trong khoang tir -75°C dén

75°C, gié tri t6i da ¢ nhiét do cao dugc xac dinh 12 d6 gian o trong khi gié tri t6i da &
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nhiét d6 thdp duoc danh ddu 1a do gian B. Hinh thai hoc polyme khac nhau ciing c6 thé
nhan thdy 18 trong céc két qua DMA. Trén céc hinh vé Fig.8A dén Fig.8B, DMA cua
D2-D7, D9, va D11 dugc thé hién. D2-D6 thé hién do gian 16n tir -50 dén 75 °C. Bang
cach ting lwvgng comonome vinyl este phan nhanh, cuong do dinh gidn a giam trong
khi cudng d6 dinh gidn S gia tang. D4 thé hién do gidn 16n nhit trong ving nay. Tuong
tir v6i cic miu EVA thuong mai, cdc miu D7, D9, va D11 thé hién do gian don trong
vung nay.

Theo bang 4, cac copolyme va terpolyme dugc tao ra trong cdc vi du cling thé
hién khoang rong ciia MFR va ty trong. Bang 5 tbng két cac két qua ctia mé dun tich trix
& 0°C cuia vi du 3, ma phu thudc vao céc hinh thai hoc khac nhau, bao gém mdt khoang

rdng cac gia tri.

Bang 5: Két qua cia mo dun tich trit cia vi du 3
Cac mau MO0 dun tich trit & 0°C (MPa)
Dl 582
D2 465
D3 366
D4 354
D5 191
D6 76
D7 40
D8 33
D9 31
D10 26
D11 43
D12 26

Su phan huy bai nhiét ciia polyme dugc nghién ciru bang phép phan tich nhiét
trong (TGA) trong khi nito. Mau duoc dit vao thiét bi TA Q500 TGA va dugc gia nhiét
tir 25 dén 700°C véi tbe d6 gia nhiét 20°C/phut. Luong ton hao trong lwong dudi dang
ham ctia nhiét do dugc ghi lai. Trén céc hinh v& Fig.9A dén Fig.9B, TGA cta D7-D10
duoc thé hién. T4t ca cac polyme déu chira khoang 30% trong lugng comonome. Lugng
tén hao trong lwong thtr nhit trong biéu dd nhiét cua cac polyme nay (& nhiét do thip
hon) ¢6 lién quan dén su phén tach cac nhom axit (axit axetic hodc axit versatic) ra khoi
polyme. Lurgng tn hao trong lugng tht hai & nhiét d6 cao hon twong ng mirc phén
hiy ciua khung xuong ctia polyme. Biang cach thay thé vinyl axetat bing VeoVa™ 10
trong qué trinh polyme hoa 4p suét cao tao ra cac polyme 6n dinh hon va c¢6 mic hao

hut trong luong it hon & nhiét do thip. Fig.9B cho thdy ring khi luong VeoVa™ 10
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trong copolyme va terpolyme ting, mirc do tdn hao trong lugng thi nhét (ty 1€ cua
lwong tén hao trong lugng thi nhit duge chia cho téng ham luwong comonome) giam va
copolyme va terpolyme tré nén 4n dinh nhiét hon. Qu4 trinh phén huy tht hai xay ra
sau 400°C, trong d6 céc lién két cacbon-cacbon khung xwong bét d4u bi phan huy.

Céc mau cling dugc dua vao cAt phan doan nhiét. C4t phan doan nhiét dung quy
trinh nhiét d6 (mdt loat chu trinh gia nhiét va l1am lanh ndi tiép nhau) dé tao ra su phéan
bd tinh thé dang tAim méng ma kich ¢& clia n6 phan anh sy phan bb chidu dai chudi
metyl trong copolyme va terpolyme. Vi€c cit phan doan nhiét dugc thyc hién trong
thiét bi TA Instruments Discovery DSC 2500, trong nito. Tét ca chu trinh 1am lanh
duoc thuc hién ¢ 5°C/phit va chu trinh gia nhiét dugc thuc hién & 20°C/phut. Cac mau
dugc gia nhiét tr 25°C dén 150°C, dugc gitt & 150°C trong 5 phit, 1am mét dén 25°C va
gift & nhiét d6 nay trong 3 phut. Sau d6, mAu dugc gia nhiét dén nhiét do ghép nodi thu
nhit (140°C), gitt & nhiét do nay trong 5 phit va 1am mét dén 25°C. MAu dugc gia nhiét
lai 14n nita dén nhiét do ghép nbi tiép theo (130°C), giit & nhiét dd nay trong 5 phit va
lam mét dén 25°C. Quy trinh duoc lip lai cho dén khi nhiét do ghép ndi cubi cing
(70°C), & céc buée 10°C. Tiép theo, mAu dugc gia nhiét dén 150°C, & 20°C/phit dé thu
duoc profin néng chay. Nhiét do ghép nbi bao gdm: 140°C, 130°C, 120°C, 110°C,
100°C, 100°C, 90°C, 80°C va 70°C. Céc két qua cit phan doan nhiét béi SSA duoc thé
hién trén c4c hinh v& Fig.10A dén Fig.10B.

Mic du chi ¢6 vai phuong 4n vi du d3 dugc mo td mot cach chi tiét trén day
nhung nguodi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vyc nay s& d& dang hiéu rang c6 thé c6
cac cai bién dbi v6i cac phuong 4n vi du ma khong vuot ra ngoai tinh than cla sang
ché. Do @6, tit ca cac cai bién ndy déu nim trong pham vi bdo hd cua sang ché nhu
duoc x4c dinh trong cac diém yéu cAu bao ho. Trong cac diém yéu ciu bao ho, cac
ménh dé co dang phuong tién cong chitc nang dugc du dinh bao gém tAt c4 cac cu trac
duoc md ta trong ban md t4 nay ma thyuc hién chic ning dugce trich dan va khong chi
bao gdm cac twong duong cu tric, ma con bao gdm ca cac cau tric twong duong. Do
d6, mic du dinh va b¢ vit ¢6 thé khong phai cac twong dwong chu triac & chd dinh ding
bé mit hinh tru dé gitr chit cdc bo phan bang gd v6i nhau, trong khi b¢ vit ding bé mit
x0dn dc, trong mdi trwdng giit chit cac bd phan bang gb, dinh va b¢ vit c6 thé 1a cac cdu

trac tuong duong.
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YEU CAUBAO HO

1. Ché pham polyme, bao gdm:
polyme dugc didu ché tir etylen, va mét hoic nhiéu monome vinyl carbonyl c6

cong thire chung (I):
R® O

RZ\%\Y/U\Z,R"’

R 1)

trong do Rl, R? va R’ doc 1ap dugc chon tir nhém gém c6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl
dugc  thé, alkynyl, alkynyl duogc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl,
(heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va cac di vong
duoc thé; va Y va Z ddc 1ap duoc chon tir nhém gE‘)m c6 O, (CRS"‘RSb),
(CHR®)-R®, phenylen, CH-OR’, va NR?, trong d6 R*, R™, R®, R®, va
R® doc 1ap duoc chon tir nhém gdm c6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va
trong d6 R’ ddc 1ap dugc chon tir nhém gbm c6 hydro; halogen; hydroxyl;
alkyl; ete théng; ete vong; Si(R9)3, trong do R’ doc 1ap dugce chon tir nhom
gbm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=0)-R", trong d6 R 13 alkyl; va
R* doc 14p duge chon tir nhém gdm c6 halogen, hydroxyl, alkyl, alkyl
duoc thé, alkoxy, alkoxy duogc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl,
(amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va cac di vong
duoc thé;

trong d6 ché phim polyme c6 trong lwgng phan t trung binh s6 (M,) nim trong
khoéang tir 5 kDa dén 10.000 kDa, va mitc phan bb trong lwong phén tir
nam trong khoang tur 1,5 dén 60, thu dugc b'fmg GPC.

2. Ché phém theo diém 1, trong d6 Y hoic Z la CH-OR/, trong d6 R’ duoc chon tir
nhém gdm c6 hydro; alkyl; Si(R%)s, trong d6 R’ duge chon tir nhém gdm c6 hydro,
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halogen, va alkyl; ete thing; ete vong; va ( C=0)-R", trong d6 R 1a alkyl.

3. Ché pham theo diém 1, trong d6 mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl bao gdm

hén hop céc chat ddng phan.
4. Ché phim theo diém 1, trong 6 Y 12 O.
5. Ché phim theo diém 1, trong d6 R', R%, va R’ 13 hydro.

6. Ché pham theo diém 1, trong d6 cong thirc chung cua Z 1a C(R¥R), va trong d6 R*®

va R*® mdi nhom doc 1ap duge chon tir nhém gbm hydro, halogen, va alkyl.

7. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ché pham polyme con bao gom mot hodc nhidu

monome dien.

8. Ché phém theo diém 7, trong d6 mot hodc nhiéu dien monome c6 mit & phﬁn tram
trong lwong ciia ché phdm polyme (% trong luong) nim trong khoang tir 16n hon 0,01%
trong luong dén 50% trong luong, dugce do béng '"H NMR va/hoidc BC NMR.

9. Ché phém theo diém 7, trong d6 mdt hoic nhiéu monome dien dugc chon tir nhém

gdm c6 dixyclopentadien, 1,3-pentadien va hdn hop cua ching.

10. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché phim polyme bao gdbm ham lwong monome
vinyl axetat theo phan tram trong lugng (% trong luong) cua ché phdm polyme nim
trong khoang tir 16n hon 0,01% trong luong dén 90% trong lugng duge do bing 'H
NMR va/hogic °C NMR.

11. Ché phdm theo diém 1, trong d6 két tinh cua ché phdm polyme nim trong
khoang tir 0,1% dén 80% dugc do bang DSC, theo ASTM D3418, hodc WAXD.

12. Ché phim theo didm 1, trong d6 nhiét d chuyén thiy tinh cta ché pham polyme
ndm trong khoang tir -70°C dén 100°C dugc do bing DMA hogc DSC.

13. Ché phim theo diém 1, trong d6 nhiét dd néng chay cua ché phdm polyme, theo
ASTM D3418, ndm trong khoang tir 0°C dén 150°C do bing DSC.

14. Ché phidm theo diém 1, trong d6 nhiét do két tinh cta ché phim polyme, theo
ASTM D3418, ndm trong khoang tir 0°C dén 150°C do biang DSC.
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15. Ché phim theo diém 1, trong d6 tAn suét phan nhanh chudi dai nam trong khoang tir

0 dén 10, khi duge do bing GPC.

16. Ché phim theo diém 1, trong d6 ham lugng phan nhanh chudi dai nim trong
khoang tr 0 dén 10, khi dugc do bing *C NMR.

17. Ché phm theo diém 1, trong d6 polyme c6 dudng cong dong nhiét theo thoi gian,
dugc do bang phuong phap cét phan doan nhiét bang cach tw nhan hoéa va ghép ndi cac

budce 10°C, ¢6 tir 0 dén 20 cuc tidu.
18. Ché phdm theo diém 17, trong d6 cac cuc tidu & khoang nhiét dd tir 0 dén 150°C.

19. Ché pham theo diém 1, trong d6 ty 1& cua 14n hao hut trong lugng thir nhét, gitra 250

dén 400°C, so vé6i tong ham lugng comonome, nim trong khoang tir 0 dén 2.

20. Ché phdm theo diém 1, trong d6 polyme c6 mod dun tich trir & 0°C nim trong
khoang tir 0,1 MPa dén 50 GPa.

21. Ché phim theo diém 1, trong d6 polyme nay c6 1 dén 2 cuc dai gidn trong dd thi tan
8 theo nhiét do tir -75 dén 75°C.

22. Ché phim theo didm 21, trong d6 T, thay déi trong khoang tir -75 dén 75°C.
23. Ché phim theo diém 22, trong d6 Ty thay ddi trong khoang tir -75 dén 50°C.

24. Ché phim theo diém 1, trong d6 d6 cling clia ché phim polyme khi dugc x4c dinh
theo ASTMD2240 nim trong khoang tir 35 dén 90 Shore A.

25. Ché phim theo diém 1, trong d6 d6 cling cia ché pham polyme khi dwgc xac dinh
theo ASTMD2240 nim trong khoang tir 20 dén 60 Shore D.

26. Ché phém theo diém 1, trong &6 MFR theo ASTM D1238 & 190°C/2,16 kg nim
trong khoang tir 0,01 g/10 phut dén 1000 g/10 phut.

27. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ty trong theo ASTM D1505/D792 nim trong
khoang tur 0,85 g/em’ dén 1,3 g/em’,

28. Ché pham theo diém 1, trong d6 ham lugng cacbon sinh hoc theo ASTM D6866-18
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B

nim trong khoang tr 1% dén 100%.

29. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché phim polyme dugc didu ché bing phuong
phép polyme hoa pha dung dich.

30. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché pham polyme duge didu ché bang phuong
phap polyme hoa ap suét thap.

31. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché phdm polyme dugc didu ché bang phuong

phap polyme héa ap suét cao.

32. Ché pham theo diém 1, trong d6 polyme ndy dugc didu ché bing cach bb sung mot
hodc nhiéu chit khoi mio qua trinh tring hop gbc tu do dugc thém vao véi ty 18 phin
trdm trong lugng so voi tbng thanh phan nim trong khoang tir 107" trong lwong dén

5% trong lugng.

33. Ché phdm polyme theo diém 1, trong d6 mot hogc nhiéu monome vinyl carbonyl c6

cong thic chung (II):

@)
11
PN R
7 o)lﬁ<R12
13
R auy
trong 4o R R va R" ¢6 sb lugng cacbon két hop nim trong khoang tir C3
dén C20 va ché phidm polyme ndy c6 trong lugng phan tir trung binh sd
(M,) nim trong khoang tir 5 kDa dén 10.000 kDa thu duoc bang GPC.

34. Ché phdm theo diém 33, trong d6 mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl c6 cdu

trac chung (I11):
i CH
/\O& R1?;
Rie ()
trong d6 R va RY ¢6 sb lugng cacbon két hop bing 6 hodc 7 va ché pham
polyme c6 trong luong phan tir trung binh s6 (M,) ndm trong khoang tir 5
kDa dén 10.000 kDa thu dugc bing GPC.
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35. Ché pham theo diém 1, trong d6 ché pham polyme nay con bao gbm monome vinyl

axetat.

36. Ché phim theo diém 35, trong d6 ché phiam polyme nay bao gdbm monome vinyl
axetat & ham luong tinh bing phin trim theo trong luong (% trong lugng) cla ché
phém polyme nam trong khoang tir 16n hon 0,01% trong luong dén 90% trong lugng,
khi dugc do bang “H NMR va/hoidc BC NMR.

37. Ché pham polyme, bao gbm:
polyme dugc didu ché tir etylen, va mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl c6

cong thirc chung (I):
R® O

2 4
R\’)\Y/U\Z,R

R @

trong do R!, R? va R® doc 1ap dugc chon tir nhom gbm c6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl
dugc thé, alkynyl, alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl,
(heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duogc thé, va cac di vong
duoc thé; va Y va Z doc 1ap duge chon tir nhém gdm c6 O, (CR¥R™),
(CHR®)-R®, phenylen, CH-OR’, va NR?, trong d6 R*, R, R®, R®, va
RS doc 1ap dugc chon tur nhom gém ¢6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va
trong d6 R’ doc 1ap dugc chon tr nhém gbm c6 hydro; halogen; hydroxyl;
alkyl; ete théng; ete vong; Si(R9)3, trong do R’ doc lap dugc chon tu nhém
gdm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=O)-R10, trong d6 R' 12 alkyl; va
R* doc 1ap dwoc chon tir nhém gdm c6 halogen, hydroxyl, alkyl, alkyl
duoc thé, alkoxy, alkoxy duogc thé, alkenyl, alkenyl duoc thé, alkynyl,
alkynyl duoc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl,
(amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl duoc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duogc thé, va cac di vong

duoc thé
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trong d6 khi Y 1a O, sb lugng cacbon két hop cia Z va R* nhé hon 8 hoic 16n
hon 9; va

trong d6 ché phdm polyme c6 trong lugng phén tir trung binh s6 (M,) nim trong
khoang tr 5 kDa dén 10.000 kDa, va miic phan bd trong lugng phan tir
nim trong khoang tir 1,5 dén 60, thu dugc bang GPC.

38. Ché pham polyme, bao gbm:

polyme dugc didu ché tir etylen, va mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl ¢

cong thire chung (IV):
@]
_ R15
OR™ av)

trong do R va R dugc doc lap chon tir nhém gdbm c6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl
duge thé, alkynyl, alkynyl duogc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl,
(heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duoc thé, cac di vong
duoc thé, va Si(R9)3, trong do R’ dugc doc 18p chon tir nhom gf”)rn co

hydro, halogen, va alkyl; ete thing; ete vong.
39. Vit dung dugc san xuét tir ché phém polyme nhu dugc xé4c dinh trong diém 1.

40. Vat dung theo diém 39, trong d6 vat dung l1a chi tiét bit kin, éng mém, dé trong cla
dd di & chan, dé gitta ctia dd di & chéan, dé ngoai cia d6 di & chan, gidm x6c 6 t0, hé
théng bit kin, chit két dinh néng chdy, mang moéng, bang chuyén, vat dung thé thao, vt
dung duc xoay, son 16t, 16p 16t trong cdng trinh xay dung dan dung, san cong nghiép va

vat liéu cach am.

41. Phuong phap diéu ché ché phdm polyme, phuong phép nay bao gbm cac bude sau:
bd sung vao thiét bi phan tng etylen, va mot hodc nhidu monome vinyl carbonyl

c6 cong thirc chung:
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R® O
2 4
e A A x
R1

trong do R!, R? va R’ doc 14p duge chon tir nhém gém ¢6 hydro, halogen,
hydroxyl, alkyl, alkyl dugc thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl
dugc thé, alkynyl, alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl,
(heteroaryl)alkyl, (amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl dugc thé, va cac di vong
duoc thé; va Y va Z doc 1ap dugc chon tir nhém gém co O, (CRsaRSb),
(CHR**)-R®, phenylen, CH-OR’, va NR?, trong d6 R™, R® R% R® va
R® doc 1ap duoc chon tir nhém gdm c6 hydro, halogen, CH,, va alkyl, va
trong d6 R’ doc 1ap duge chon tir nhoém gbm c6 hydro; halogen; hydroxyl;
alkyl; ete théng; ete vong; Si(R9)3, trong d6 R’ doc 14ap duoc chon tir nhom
gdm c6 hydro, halogen, va alkyl; va (C=O)-R1°, trong do R 1a alkyl; va
R* doc 1ap duoc chon tir nhém gdm c6 halogen, hydroxyl, alkyl, alkyl
duge thé, alkoxy, alkoxy dugc thé, alkenyl, alkenyl dugc thé, alkynyl,
alkynyl dugc thé, aralkyl, (heteroxyclo)alkyl, (heteroaryl)alkyl,
(amino)alkyl, (alkylamino)alkyl, (dialkylamino)alkyl,
carboxamino(alkyl), (xyano)alkyl, alkoxyalkyl, hydroxyalkyl, heteroalkyl,
xycloalkyl dugc thé, xycloalkoxy dugc thé, aryl duoc thé, va cac di vong
duoc thé; va

cho etylen phan Gng v6i mot hodc nhiéu monome vinyl carbonyl d tao ra
ché phim polyme c6 trong luong phan tir trung binh s6 (M,) nim trong
khoéang tir 5 kDa dén 10.000 kDa, va mérc phan bd trong luong phan tir
nam trong khoang tur 1,5 dén 60, thu dugc béng GPC.

42. Phuong phép theo diém 41, trong d6 mot hodc nhiédu monome vinyl carbonyl bao

gom vinyl axetat va mgt hodc nhi€éu comonome.

43. Phuong phap theo diém 41, trong d6 phuong phap nay con bao gbm budc bd sung

mot hodc nhiéu comonome dien vao thiét bi phan ung.
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44, Phuong phap theo diém 41, trong d6 thiét bi phan tmng 1 thiét bi phan tng cao 4p.

45. Phuong phap theo diém 41, trong d6 &p sudt duge ap dung trong thiét bi phan tmg
ndy ndm trong khoang tlr 40 dén 4.000 bar.

46. Phuong phap theo diém 41, trong d6 nhiét do trong thiét bi phan tmg nay nam trong
khoang tir 50°C dén 350°C.
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