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Linh vire k§ thuat dwoe dé cip

Sang ché @& cap dén x6p polyme trén co s& etylen dugce tao lién két ngang.

Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Xép polyetylen duoc sir dung trong cac chi tiét ciia gidy dép, nhu tmg dung
dé gitta. Polyme trén co s& etylen dugc tao lién két ngang bao gdm copolyme
etylen vinyl axetat (ethylene vinyl acetate: EVA) va elastome polyolefin theo
truyén théng da chiém wu thé trén thi truong x6p polyolefin ding trong gidy dép
vi chung c6 thé duogc tao xdp d& dang bing chét tao bot hoa hoc. Tuy nhién, cac
chét tao bot héa hoc da dugc biét 14 tao ra mui kho chiu va nhiém mdc. Quy trinh
tao x6p hoa hoc dé tao lién két ngang dugc sir dung trong nganh gidy dép nhu vay
can rat nhidu nhan cong va do d6 cong nghé tao xdp thay thé v6i quy trinh tiét
kiém chi phi va méi trudng duoc tiép tuc nghién ciru.

Cong nghé tao xp hat, mot loai cong nghé tao xp vt 1y, 1a phuong phéap
tao x6p thay thé cho phép tur dong héa. Cac uu diém cta cong nghé tao x6p hat so
v6i cong nghé tao xép hoéa hoc bao gé)m: khong ¢6 mui kho chiu, it nhiém mdc, ¢6
thé tai ché, va tinh chit ddng huéng ciia cac bo phan. Tuy nhién, khong phai tit ca
cac polyme déu thich hop cho céng nghé tao x6p hat.

Céc polyme trén co s& etylen dugc tao lién két ngang dugc st dung trong
codng nghé tao x6p hat cin 6 ty trong thdp dé ching tao x6p thich hop. Ngoai ra,
céc polyme ndy phai van 6n dinh & nhiét do cao, diu nay 1a can thiét dé tao ra cdu
trac x6p nung két, nhu dé gitta x6p. Cac polyme ciing can phai tao ra hat x6p ma
khong bi co ng6t khi chiu nhiét 4o cao. Do do, can c6 ché phém polyme trén co s&
etylen dugc tao lién két ngang co ty trong thép va van 6n dinh & nhiét.dé cao.

Nhu cdu vé ché phdm polyme trén co s& etylen duge tao lién két ngang c6
ty trong thich hop dé tao x6p da dugc thira nhan trong linh vuc nay. Nhu cau vé
ché phdm polyme trén co s& etylen dugc tao lién két ngang dé tao ra cu trac hat
xép khong bi co ngdt khi chiu nhiét do cao cling dugc thira nhén trong linh vuc

nay.
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Ban chit ky thuit ciia sing ché

Séang ché dé xuit quy trinh tao vt phim x&p nung két. Quy trinh ndy bao
gdm cac budce (i) tao lién két ngang cla cic vién gdm copolyme nhiéu khéi
etylen/a-olefin dugc ghép silan (silane-grafted ethylene/o-olefin multi-block
copolymer: Si-g-OBC) dén ham luong gel ndm trong khoang tir 10% dén 80% dé
tao ra cac vién Si-g-OBC da duogc tao lién két ngang; va (ii) tao x6p cac vién Si-g-
OBC d3 tao lién két ngang dé tao ra cac hat xdp Si-g-OBC d4 tao lién két ngang
¢6 ham luong gel ndm trong khoang tir 10% dén 80%.

Séang ché cling dé xuit hat x6p duoc tao ra tir quy trinh clia séng ché. Theo
mot phuong an, hat x6p gbébm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang c6 ham lugng gel
nim trong khoang tir 10% dén 80%; va hat x6p ¢6 t¥ trong xdp nhé hon 0,200
g/ce.

M5 ta vén tit cac hinh vé

Fig.1 1a 4nh chup mat cit ngang ca cic tdm hat x6p da nung két ddi voi
céc mAu so sanh va céc vi du ctia sang ché.

Fig.2 thé hién hinh 4nh m3t cit ngang qua kinh hién vi dién tir quét
(Scanning Electron Microscope: SEM) cta cac thm hat x&p da nung két ddi voi
céc mau so sanh va céc vi du ciia sang ché.

Fig.3 1a d6 thi thé hién ty 1 phuc hdi d day cua tAm xdp theo ham sb cta

thoi gian doi véi cac mau so sénh va céc vi du cua sang ché.

MG ta chi tiét sang ché
Céc dinh nghia

Su vién dan bit ky dén Bang tuan hoan cic nguyén t6 1a Bang tudn hoan
duoc xuét ban bdi CRC Press, Inc., 1990-1991. Sy vién din dén nhém céc
nguyén t6 trong bang nay 1a theo ky hiéu méi dé danh s cac nhom.

DPéi v6i muc dich thuc hanh sang ché My, cic ndi dung cia bang doc
quyén sang ché, don sang ché hoic tai liéu céng bd duoc vién din bit ky dugc két

hop dé tham khao toan bd ndi dung cta chung (hodc don My twong duong clia né
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ciing duge két hop d& tham khao) dac biét 1a ddi v6i phan md ta cic dinh nghia
(v6i pham vi khong méau thuln véi cac dinh nghia bét ky duogc néu cu thé trong
phan mé ta nay) va kién thirc chung trong linh vuc nay.

Céc khoang gia tri dugc boc 16 & day bao gbm tét ca cac gia tri nim trong
khoéng, va bao gdm ca gié tri gi¢i han dudi va gi6i han trén. Déi vé6i cac khoang
chira c4c gia tri rd rang (vi du, 1 hodc 2; hodc tir 3 dén 5; hoic 6; hodc 7). Khoang
tir 1 d&n 7 bao gdm céc khoang nhé hon gbm tir 1 dén 2; tir 2 dén 6; tir 5 dén 7; tir
3 dén 7; tir 5 dén 6; v.v..

Néu khong duge chi rd theo nghia trai ngugc, theo nghia rd rang cua ngi
canh hodc da biét trong linh vuc nay, toan bd cac phén va ty 1€ % dugc tinh theo
trong luong va tAt ca cac phuong phép thir nghiém déu phé bién vao ngiy nop don
ctia don sdng ché nay.

“Chét tao bot” 1a chét c6 kha ning tao ra chu trac dang td ong trong ché
phém bang quy trinh tao xbp.

Khi dugce st dung trong ban md ta nay, cac thuét ngir "hdn hop" hoic "hdn
hop polyme" 1a hdn hop cia hai hodc nhiu polyme. Hon hop nay c6 thé tron 1an
hodic ¢6 thé khong tron 14n (khong bi tach pha & cip d6 phan tr). Hon hop nay co
thé bi tach pha hodc c6 thé khong bi tich pha. Hon hop nay ¢6 thé chira hodc ¢6
thé khong chira mot hodc nhidu cu hinh mién, nhu duge x4c dinh tir kinh hién vi
dién tir truyén qua, phuong phap tén xa anh sang, phuong phap tén xa tia X, va cac
phuong phap khic da biét trong linh vyc nay.

Thuét ngit "copolyme khéi" hodc "copolyme phén doan" dé chi polyme
chtra hai hodc nhiéu doan hoic ving riéng biét vé mit hoéa hoc (dugc goi 1a
"khéi") dugc nbi theo kiéu thing, nghia 1a polyme chita cac don vi khac biét vé
mat hoa hoc dugce ndi (duoc lién két cong hoa tri) gifta hai d4u d6i voi nhom chire
dugce polyme hoa, chtr khong phai theo kidu nho ra hodc kiéu ghép. Theo mot
phuong én, cac khéi khéac nhau vé lugng hoic loai comonome dugc két hop trong
do, ty trong, luong két tinh, loai két tinh (vi du, polyetylen so v6i polypropylen),
kich thuéc cia mam két tinh lién quan dén polyme cla ché pham nay, kiéu hoic
mirc do sap xép (dang isotactic hodc syndiotactic), tinh ddng déu ving hoic tinh

khong ddng déu ving, lugng phén nhéanh, bao gdm ca su phan nhanh mach dai
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hodc siéu phan nhanh, tinh d@dng nhét, hogc tinh chat héa hoc hogc tinh chét Iy hoc
khac bt ky. Cac copolyme khdi dugc dic trung bdi sy phan bb ddc nhit cta ca
tinh da phén tan ctia polyme (PDI hodc Mw/Mn) va su phén bb theo chiéu dai
khéi, do tac dung cua (cac) chat chuyén mach két hop véi (céc) chét xuc tac dugc
str dung trong qué trinh diéu ché chiing.

Thuat ngir "ché phim" dé chi hdén hop cua cac vt liéu chira ché phim,
cling nhu cic san pham phan mg va san pham phan hay duoc tao ra tir vat liéu
chira ché phim nay.

Céac thuét ngir "chta", "bao gbm", "co" va céc thudt nglt phai sinh cia
chung khong dugc du dinh loai trlr sy c6 mat cia thanh phﬁn, buéc hoac quy trinh
bd sung bat ky, di thanh phin, bude hodc quy trinh ndy ¢ duge bde 1§ cu thé hay
khong. Dé tranh nghi ngd bét k¥, tAt ca céc ché phdm dugc yéu cau bao ho st
dung thut ngt “chira” c6 thé bao gdbm chét phu gia, chét phu trg hodc hop chét b
sung bat k¥, du 12 polyme hodc chét khéc, néu khong duoc chi rd theo cach khéc.
Ngugc lai, thuat ngir “chu yéu bao gbm” khong bao gbm viéc ké ra tiép theo bét
ky vé thanh phan, buvc'yc hoac quy trinh bét ky khéc, trir thanh phan, buéc hodc quy
trinh khéng can thiét ddi v4i kha ning hoat dong. Thuat ngir “bao gdm” khong
bao gém thanh phén, budce, hoac quy trinh bét ky khong dugce néu hodc liét ké cu
thé. Thuat ngt "hoac", néu khéng dugc chi rd theo cach khéc, dé chi cac thanh
phan dugc liét ké riéng 1¢ cling nhu & dang két hop bt ky. Viéc st dung dang s6
it bao gém ca viéc sir dung dang s6 nhiéu va nguoc lai.

Thuét ngir "polyme trén co s& etylen" 1a polyme chira monome etylen dugc
polyme héa véi lugng 16n hon 50 phan trim trong lugng (% trong lugng) (so vo6i
tbng lugng monome co6 thé polyme hoéa) va tuy ¥, co thd chua it nhit mot
comonome. Polyme trén co so etylen bao gdm homopolyme etylen, va copolyme
etylen (c6 nghia 1a cac don vi co ngudn gbe tir etylen va mdt hoac nhiéu
comonome). Céc thuit ngit "polyme trén co s& etylen" va "polyetylen" cé thé
dugc st dung thay thé 13n nhau. Céc vi du khong lam gi6i han vé polyme trén co
s& etylen (polyetylen) bao gdm polyetylen ty trong thip (LDPE) va polyetylen
mach thing. Cac vi du khong lam giéi han vé polyetylen mach thing bao gdm

polyetylen ty trong thip mach thing (LLDPE), polyetylen ty trong cuc thap
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(ULDPE), polyetylen ty trong rat thdp (VLDPE), copolyme trén co s6 etylen
nhiéu thanh phan (EPE), cic copolyme nhidu khéi etylen/a-olefin (con dugc goi 1a
copolyme khéi olefin (OBC)), polyetylen ty trong thip mach thing dugc xuc tic &
mot vi tri (m-LLDPE), thé déo/thé dan hdi mach thang hodc gan nhu mach thang,
va polyetylen ty trong cao (HDPE). N6i chung, polyetylen c6 thé dugc tao ra
trong binh phéan ung tAng soi, pha khi, binh phan tng x1r ly huyén phu dic pha
16ng, hodc binh phan tng xir ly dung dich pha long, bing cach st dung hé chét
xiic tac khong ddng nhat, nhu chét xtc tac Ziegler-Natta, hé chat xfic tic dong
nhét, chira céc kim loai chuyén tiép nhém 4 va cac cAu trac phéi tir nhu heteroaryl
¢6 tam kim loai metaloxen, khong phéi metaloxen, aryloxyete c¢6 hoa tri khéc,
phosphinimin, va cac chét khéc. Dang két hop cia céc chét xac tac khong dong
nhit va/hodc ddng nhit cling 6 thé dugc str dung trong cu hinh binh phan ung
don hodc binh phan tmg kép.

Khi dugc st dung trong ban md ta ndy, thuit ngit “hat xb6p” dé chi hat
polyme tao xbp, dugc tao ra bang cach 1am bao hoa hat polyme (vi dy, vién, cac
hat dang hot, tdt hon 13 vién), v6i su c6 mit cla chét tao bot nhu khi tro (vi dy,
CO, hodc N,), va & nhiét do trong khoang + 30°C cta nhiét 4 nong chay cao nhét
(Tm) cua hat polyme, va & ap suit ndm trong khoang tir 50 ba dén 200 ba (tir 5000
kPa dén 20000 kPa). Viéc 1am bdo hoa thuong dién ra trong khoang thoi gian sao
cho duong kinh cda hat polyme ting 1én it nhat 50%, hodc it nhit 60%, hodc it
nhat 70%, hoiic it nhat 80%, hodc it nhit 90%, hogc it nhat 100%, so véi dudng
kinh ban diu ctia n6 trude khi tao xdp. Thong thudng, thoi gian 1am béo hoa nam
trong khoang tir 0,1 dén 2,0 gio.

Thuat ngit "interpolyme" 1a polyme dugc diéu ché bang cach polyme hoa it
nhét hai loai monome khéac nhau. Thudt ngit chung nay bao gdm céc copolyme,
thuong dugc st dung dé chi polyme dugc didu ché tir hai loai monome khac nhau,
va polyme duoc didu ché tr nhiéu hon hai loai monome khac nhau, vi du,
terpolyme, tetrapolyme, v.v..

Thuét ngit "polyme trén co s& olefin" hodc "polyolefin” 1a polyme chira
monome olefin duoc polyme hda véi lugng 16n hon 50 phén trim trong lugng (so

v6i tbng lwong monome c6 thé polyme hoéa), va tiy y, c6 thé chura it nhat mot
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comonome. Vi du khong 1am gii han vé polyme trén co s olefin 12 polyme trén
co s& etylen.

"Polyme" 12 hop chét dugc didu ché bing cach polyme hoéa cac monome,
di thudc loai giéng nhau hodc khac nhau hay khong, & dang dugc polyme hoa tao
ra nhiéu "don vi" va/hoic "cac don vi" 14p lai hodc "cac don vi mer" dé tao thanh
polyme. Do viy, thuat ngit chung polyme nay bao gdm thuét ngt homopolyme,
thuong dugce st dung dé chi cac polyme dugc diéu ché tir chi mot loai monome,
va thuit nglt copolyme, thuong dugc sur dung dé chi cac polyme dugc diéu ché tur
it nht hai loai monome. Thuét ngit nay cling bao g0m tat ca cac dang copolyme,
vi du, copolyme ngiu nhién, copolyme khéi, v.v.. Cac thudt ngit "polyme
etylen/a-olefin" va "polyme propylén/a-oleﬁn" biéu thi copolyme nhu da mo ta
trén day dugc diéu ché bing cach polyme hoa etylen hodc propylen tuwong tmg va
mot hodc nhidu monome a-olefin ¢6 thé polyme héa bd sung. Can hru y ring mic
du polyme thuong dugc dé cip dudi dang dugce "tao thanh tir" mot hodc nhiéu
monome dugc chi 18, "trén co s¢" loai monome hodc monome dugc chi 16, "chira"
ham luong monome dugc chi 18, hodc dang twong tu, trong nglt canh nay thuét
ngit "monome" dugc hiéu 14 dé chi lugng con lai dugc polyme hoa clia monome
duoc chi rd va khong ding dé chi cac hop chit khong dugc polyme hoa. Noi
chung, cac polyme trong ban md ta nay duoc dung dé chi viéc dugc dua trén "cac
don vi" 1a dang dugc polyme hda ciia monome tuong ung. |

"Polyme trén co s& propylen” 1a polyme chira monome propylen dugc
polyme hda v6i luong 16n hon 50 phén trim trong lugng (so voi tdng lugng
monome c¢6 thé polyme héa) va tly ¥, ¢6 thé chira it nhit mot comonome. Polyme
trén co s& propylen bao gdm homopolyme propylen, va copolyme propylen (c6
nghia la céc don vi ¢6 ngudn gde tir propylen va mdt hodc nhiéu comonome). Céc
thuat ngit "polyme trén co s& propylen" va "polypropylen” co6 thé duge st dung
thay thé 14n nhau.

"Nung két" 13 quy trinh nén chit va tao thanh khéi hat x8p néu chay bang
nhiét va/hodc ap sudt thanh vat phim, ma khong 1am néng chay cac hat dén diém
héa 16ng.

Thuét ngit “cau tric x0p nung két” dé chi cau triic x0p dugc tao ra bang
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cach nén céc hat x6p, nhu dugc mo ta & day, thuong 1a trong chén khong, véi su
c6 mit cia ngudn gia nhiét. Thong thudng, ngudn gia nhiét 12 hoi nude & ap sut
hoi bang hodc 16n hon 0,5 ba (50 kPa). Viéc nap vao khudn thudong duge thuc
hién bing cach st dung chéin khong, nhu & 4p suét nhé hon 1 atm (101,3 kPa). -

Céc phuong phép thtr nghiém

Do ctimg Asker C cua cac chu triic x6p nung két duoc xé4c dinh theo tiéu
chudn ASTM D2240 trén céc tim c6 kich thuéc 20cm (chiu dai) x 10cm (chiéu
rong) x 1-2 cm (d6 day) (chu truc x6p nung két ban dau c6 hai 16p vo). Mbi vi du
dugc thir nghiém mot méu. Mai miu duoc xac dinh it nhét ba 1an (v6i thoi gian
chd 5 gidy gitta mdi 1in do), qua bé mit clia mau (nghia 13 céc vi tri khéc nhau
doc theo mAu). Gi4 tri trung binh dugc ghi lai.

Chi sb néng chay (MI) (12) tinh theo g/10 phut duge xéc dinh theo tiéu
chudn ASTM D1238 (190°C/2,16kg). Két qua dugc tinh theo s gam mau néng
chay trong 10 phut (g/10 phut).

Phép do nhiét luong bang tia quét vi phan (Differential Scanning Calorimetry:
DSC)

Phép do nhiét lugng bang tia quét vi phan (DSC) duoc sir dung dé x4c dinh
dic tinh néng chay, két tinh, va chuyén héa thity tinh ctia polyme trong khoang
nhiét do rong. Vi du, thiét bi TA Q2000 DSC, dugc trang bi RCS (h¢ théng lam
mat duge lam lanh) va bd phén 1§y mau tu dong dugc st dung dé thuc hién viée
phan tich nay. Trong qua trinh thir nghiém, dong khi nito duge thdi & tbe dd 50
ml/phuat duge st dung. M3i miu duoc ép néng chay thanh mang méng & nhiét do
190°C; sau d6, miu néng chdy nay dugc dé ngudi trong khong khi dén nhiét do
trong phong (25°C). Mau thir ¢6 khéi luong 3—10mg, duong kinh 6mm dugc cét
tir mang polyme da ngudi, can mau, cho vao chén nhém nhe (50mg), va han gap
mép. Sau d6, thuc hién viéc phén tich dé x4c dinh dic tinh nhiét cta no.

Dic tinh nhiét cia mau duge xac dinh bang cach ting va giam dan nhiét d6
clia mAu @ tao ra profin dong nhiét theo nhiét do. Trude tién, mau duoc gia nhiét

& tbe d6 10,00°C/phit dén 200,0°C va duy tri ding nhiét trong 5 phut d€ loai bo
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lich sir nhiét ciia n6. Tiép theo, miu dugc 1am lanh t6i nhiét & -80°C véi toe @0
lam ngudi 10°C/phut va duy tri ding nhiét & nhiét do -80°C trong 5 phiit. Sau do,
mau duge gia nhiét téi 200°C (giai doan nay dugc goi 12 “gia nhiét 14n hai”) véi
tc d0 gia nhiét 10°C/phut. Cac dudng cong gia nhiét 1an hai va 1am lanh dugc ghi
lai. Cac gia tri dugc x4c dinh 1a diém bit diu néng chay ngoai suy T, va diém bt
dAu két tinh ngoai suy T,. Nhiét nong chay (Hy) (tinh theo J/g), va d¢ két tinh theo
ty 18 % db6i voi cac mau polyetylen dugc tinh toan bang cach st dung cong thirc
sau:
do két tinh (%) = ((Hp)/292 J/g) x 100.

Nhiét néng chay (Hy) (con duge goi 12 entalpy néng chay) va nhiét do nong
chay cuc dai dugc ghi lai tir dudng cong gia nhiét 1an hai.

Diém néng chay Ty, duge xac dinh tir dudng cong gia nhiét DSC bang cach
trude tién, v& dudng co s& gitta diém bat dau va diém két thiic cta su chuyén tiép
néng chay. Tiép d6, duong tiép tuyén dugc v& theo dit liéu trén phia nhiét do thap
ctua dinh nong chay. Vi tri ma dudng nay cét duong co s6 1a diém bt diu néng
chay ngoai suy (Tp). Diéu nay duoc md ta trong tai lidu cia Bernhard
Waunderlich, The Basis of Thermal Analysis, in Thermal Characterization of
Polymeric Materials 92,277-278 (Edith A. Turi ed., tdi ban 1an thtr hai. 1997).

Ty trong x6p duoc xac dinh theo tiéu chudn ASTM D792-00 bao gdm viéc
can x6p polyme trong nudc bang cach st dung phao chim. Két qua duoc ghi lai
theo g/cc.

Ty trong x6p ctia cdu tric x6p nung két duge xac dinh bang cach can tim
¢6 kich thuéc 20cm (chidu dai) x 10cm (chidu rong) x 1-2cm (4o day) (cAu tric
x6p nung két ban dau c6 hai 16p v9), tinh theo gam, va xac dinh thé tich (tinh theo
centimet khéi, cm®) ctia tAm bing cach st dung chiéu dai, chiéu rong, va do day
ctia tAm. Két qua (trong lwong/thé tich) duogc ghi lai theo g/cm3 (g/ce).

Thu dugc ham lugng gel theo céch sau. Mau thir ciia vién ho#ic hat duge
cho vao tai luéi kim loai ¢6 ¢& mat ludi 120-mesh va dun sdi trong 600ml xylen
trong 5 gid. Tong trong lugng clia cdc vién hodc hat trong 600ml xylen bang
khoang 2g. Sau khi dun sbi trong 5 gi¢, tii luéi duoc 14y ra va sdy kho trong ti

sdy chan khong & nhiét @& 120°C trong 2 gid, va sau d6 dugc can. Két qua duogc
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ghi lai theo ty 1€ phén trim (%), so voi tdng trong lugng cua vat lidu. Ty 1¢ phin
tram cla gel thudng ting 1én cing véi su ting murc d tao lién két ngang.

Thir nghiém phan tich co dong hoc (Dynamic Mechanical Analysis: DMA)
d8 x4c dinh tinh chét cta su t6n hao ning lugng. Thiét bi: RSA-G2, san phim ciia
TA Instruments. Dang hinh hoc: dd ga ép, dia 15mm. Phuong phap quét tan sd,
TAn sb: 0,1~100rad/s, Nhiét do: 25°C, D6 bién dang: 10%. Trong khi thir nghiém
DMA, gi4 tri Tan(delta) dugc ghi lai, 1a ty 1€ clia m6dun tdn hao va modun tich
trit, va do d6 x4c dinh tinh chit ctia d0 dan hoi.

Thtr nghiém bién dang du khi nén dong hoc (c6 céac 16p vo 6 trén): Thiét
bi: MTS 810.

Céc tAm x6p hat d3 nung két duoc st dung cho thir nghiém bién dang du
khi nén dong hoc véi céé diéu kién thir nghiém sau: do bién dang khi nén: 50%,
kich thudc vung nén: @50 mm, tan sb nén 1Hz, Tai trong ban dau: 5N, s chu
trinh: 10.000 chu trinh, nhiét dd thtr nghiém: 23°C. Sau 10.000 chu trinh, cac tAm
nay duoc tach ra nhanh chong khoi dia MTS va duoc cat doc theo duong kinh cia
vung hinh tron nén. Sau 1 phut, 4o day cua tAm da nén duoc xac dinh bing cach
str dung thudc cdp Vernier. Ty 1€ ctia do day & thoi diém 1 phut so v6i 4o day tAm
ban dAu duoc dinh ngha 14 ty 1& phuc hdi tic thi (do do, d9 bién dang du khi nén
tirc thi = 2#(1 —t 1¢ phuc hdi tirc thi)). Thu duge ty 1& phuc hoi theo thoi gian
~ bang cach xdc dinh d6 day sau mot khodng thoi gian nhét dinh.

M6 ta chi tiét sing ché

Sang ché dé xuét quy trinh tao vat pham xbp nung két. Quy trinh nay bao
gdm cic budc (i) tao lién két ngang cua cac hat gdbm copolyme nhiéu khéi
etylen/o-olefin dugc ghép silan (Si-g-OBC) dén ham luogng gel ndm trong khoang
tir 10% dén 80% dé tao ra cac vién Si-g-OBC da dugc tao lién két ngang; va (ii)
tao x6p cac vién Si-g-OBC d4 tao lién két ngang dé tao ra hat x6p Si-g-OBC da
tao lién két ngang c6 ham lugng gel nam trong khoang tir 10% dén 80%.
(a) Copolyme nhidu khéi etylen/a-olefin co ban

Quy trinh theo sang ché bao gdm budc tao lién két ngang ctia cac vién gbm

copolyme nhiéu khéi etylen/o-olefin dugc ghép silan. Polyme co ban 1a copolyme
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nhiéu khéi etylen/a-olefin.

Thuét ngit “copolyme nhidu khdi etylen/o-olefin” dé chi copolyme nhiéu
khdi etylen/C4,—Cg a-olefin gf‘)m etylen va mot comonome C,—Cg a-olefin ¢6 thé
copolyme héa & dang dugc polyme héa, polyme nay duge dic trung bai nhiéu
khdi hodc doan cua hai don vi monome dugc polyme héa khac biét vé céc tinh
chit héa hoc hoic 1y hoc, cac khéi duoc ndi (hoac duogc lién két cdng hoa tri) theo
kiéu tuyén tinh, nghia 1a polyme chtra cac don vi khéc biét vé& mit héa hoc duoc
nbi gitra hai dau dbi véi nhom chie etylen duoc polyme hoa. Copolyme nhiéu
khéi etylen/a-olefin co ban bao gdm copolyme khdi c6 hai khéi (khdi kép) va
nhidu hon hai khéi (nhiéu khéi). C4—Cy a-olefin dugc chon tir buten, hexen, va
octen. Copolyme nhiéu khéi etylen/o-olefin co ban khong c6, hodc theo cach khac
loai trtr, styren (nghia 1a khong c6 styren), va/hodc monome vinyl tho’m, va/hodc
dien lién hop. Khi d& cép dén luong “etylen” ho#c “comonome” trong copolyme,
can hiéu ring diéu nay dé chi cac don vi dugc polyme hoa cia ching. Theo mét
sb6 phuong 4n, copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban c thé duoc thé hién
bang cong thirc sau: (AB)n; trong d6 n bing it nhat 1a 1, tt hon néu 1a s nguyén
16n hon 1, nhu 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100, hodc cao hon,
“A” 14 khéi hodc doan mach cimg, va “B” 1a khdi hoic doan mach mém. Cac khdi
A va B duge lién két, hoic duge lién két cong hoa tri, theo kiéu gin nhu mach
thang, hoic theo kiéu mach thang, trdi ngugc véi kiéu gan nhu mach nhanh hogc
gin nhu ¢6 dang hinh ngdi sao. Theo cac phuong an khéc, cac khéi A va khdi B
dugc phan bd ngiu nhién doc theo mach polyme. Noi theo cach khic, céac
copolyme khéi thudng khong co ciu tric nhu sau: AAA-AA-BBB-BB. Theo mjt
phuong an, copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin co ban khong c6 loai khéi tht ba,
khéi nay chira (c4c) comonome khéc nhau. Theo phuong 4n khéc, mdi khéi A va
khéi B ¢6 cac monome hogic comonome duoc phan bd gin nhu ngiu nhién trong
khéi. N6i theo cach khac, ca khéi A va khéi B déu khong chira hai hodc nhiéu
doan mach phu (hodc khdi phu) cia ché phém khéc, nhu doan mach & d4u ma c6
thanh phan gin nhu khéc biét v6i thanh phén con lai ciia khéi.

Tét hon néu etylen chira phan mol chu yéu cua toan by copolyme nhiéu

khéi etylen/a-olefin co ban, nghia 12 etylen chira it nhét 50% trong luong cla toan
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bd copolyme nhiéu khéi etylen/o-olefin co ban. Tét hon nira néu etylen chira it
nhét 60% trong lugng, it nhét 70% trong luong, hodc it nhét 80% trong lrong, véi
phan con lai chu yéu clia toan bd copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban
chira comonome C4—Cg a-olefin. Theo mdt phuong 4n, copolyme nhiéu khdi
etylen/a-olefin co ban chira etylen voi luong nim trong khoang tr 50% trong
luong, hodc 60% trong lugng, hodc 65% trong lugng dén 80% trong luong, hodc
85% trong lugng, hodc 90% trong luong. Pbi v6i nhiéu copolyme nhiéu khéi
etylen/octen co bén, ché phdm chira ham lugng etylen 16n hon 80% trong lugng
cua toan by copolyme nhiéu khéi etylen/octen co ban va ham lugng octen nim
trong khoang tir 10% trong luong dén 15% trong lugng, hodc tr 15% trong luong
dén 20% trong lurong clia toan bd copolyme nhiéu khéi etylen/octen co ban.

Copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban bao gdm cac lugng khéc nhau
cta doan mach “ctmg” va doan mach “mém”. Cac doan mach “cimg” 13 khdi cua
cac don vi duge polyme hoa trong d6 etylen c6 mat véi lugng 16n hon 90% trong
lrong, hodc 95% trong luong, hodc 16n hon 95% trong luong, hoac 16n hon 98%
trong lugng, tinh theo trong lugng cua polyme, tdi da 1a 100% trong luwong. N6i
theo cach khéc, ham lugng comonome (ham lugng ctia cac monome khong phai
etylen) trong cic doan mach cing 1a nhé hon 10% trong luong, hodc 5% trong
luong, hodc nhd hon 5% trong lugng, hodc nhd hon 2% trong lugng, tinh theo
trong hx(_mg cta polyme, va ¢o thé thap t6i mic bing 0. Theo mot sé phuong an,
c4c doan mach cimg bao gbm tit ca, hodc gan nhu tit ca cac don vi ¢6 ngudn goc
tir etylen. Cac doan mach “mém” 14 khéi cua cac don vi dugc polyme hoa trong
d6 ham luong comonome (ham luwgng cia cic monome khong phéi etylen) 16n
hon 5% trong luong, hodc 16n hon 8% trong luong, hodc 16n hon 10% trong
luong, hodc 16n hon 15% trong luong, tinh theo trong luong cua polyme. Theo
mot phuong 4n, ham lugng comonome trong cac doan mach mém 16n hon 20%
trong luong, hodc 16n hon 25% trong luong, hodc 16n hon 30% trong lugng, hodc
16n hon 35% trong luong, hodc 16n hon 40% trong lwong, hodc 16n hon 45% trong
luong, hodc 16n hon 50% trong luong, hodc 16n hon 60% trong lugng va co thé
1én dén 100% trong luong.

Cac doan mach mém c6 thé c6 mit trong copolyme nhicu khoi etylen/a-
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olefin co ban véi luong nim trong khoang tir 1% trong lugng, hodc 5% trong
lugng, hodc 10% trong lugng, hodc 15% trong Iugng, hodc 20% trong lugng, hodc
25% trong lugng, hodc 30% trong lugng, hodc 35% trong lugng, hodc 40% trong
lugng, hodc 45% trong luong dén 55% trong lugng, hodc 60% trong luong, hodc
65% trong lugng, hodc 70% trong lugng, hodc 75% trong luong, hoac 80% trong
lugng, hodc 85% trong lugng, hodc 90% trong lugng, hodc 95 % trong lugng, hodc
99% trong lugng cia tong trong lugng cua copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin
co ban. Ngugc lai, cdc doan mach cung ¢6 thé ¢6 mit v&i luong nim trong céc
khoang tuong tu. Ty 1€ phén trim trong lugng cua doan mach mém va ty 1& phan
trdm trong luong cta doan mach cimg ¢ thé duoc tinh toan dua trén dir liéu thu
duge tir phuong phép DSC hodc NMR. Cac phuong phap va phép tinh nay duoc
boc 19 trong, Vi du, Bing doc quyén sang ché My sd US 7.608.668, phin mo ta
cua tai liéu nay dugc két hop vao day dé tham khao toan bd ndi dung ctia nd. Cu
thé, ty 1& phan trim trong luong cua doan mach cing va mém va ham lugng
monome c¢6 thé dugc x4c dinh nhu duge mo ta tir cot 57 dén cot 63 cia Béng ddc
quyén sang ché My s6 US 7.608.668.

Copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban chira hai hoac nhidu ving
hodc doan khéc biét vé mat héa hoc (dugc goi 1a “khéi”) duoc ndi (hoac dugc lién
két cdng hoa tri) theo kiéu mach théng, nghia 1a né chira cac don vi khéc biét vé
mat héa hoc dugc nbi gitra hai dau ddi v&i nhém chire etylen duge polyme hoa,
chir khong phai theo kiéu nhd ra hodc kiéu ghép. Theo mot phuong an, cac khéi
khac nhau vé luong hodc loai comonome dugc két hop, ty trong, lugng két tinh,
kich thuéc ciia mim két tinh lién quan dén polyme cua ché pham nay, kiéu hoic
mutrc d6 sip xép (dang isotactic hodc syndiotactic), tinh ddng déu viing hoic tinh
khong ddng déu ving, lugng phan nhanh, bao gdm ca su phan nhanh mach dai
hodc siéu phan nhénh), tinh dﬁ”)ng nhét, hodc tinh chét hoa hoc hoic tinh chét ly
hoc khéc bét ky. So véi cac interpolyme khéi cua giai phap k¥ thuét da biét, bao
gdm ca céc interpolyme dugc tao ra bang cach bd sung monome 1an luot, cac chat
xac tac chay 1éng, hodc cic ky thuét polyme hoa anion, copolyme nhidu khéi
etylen/a-olefin co ban nay dugc dic trung béi sy phan bd ddc nhit cla c tinh da

phan tan polyme (PDI hoac Mw/Mn hodc MWD), sy phan bb theo chiéu dai khdi
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da phén tan, va/hodc su phin bd sb khdi da phan tan, do theo mdt phuong an, tac
dung cda (cac) chét chuyén mach két hop véi nhiéu chit xic tac dugce st dung
trong qu4 trinh didu ché cua chung.

Theo mot phuong an, copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban duge tao
ra trong quy trinh lién tuc va cé chi sb tinh da phan tan (Mw/Mn) nim trong
khoang tir 1,7 dén 3,5, hodc tir 1,8 dén 3, hoic tir 1,8 dén 2,5, hogc tir 1,8 dén 2,2.
Khi dugc tao ra trong quy trinh gidn doan hodc nira gian doan, copolyme nhiéu
khéi etylen/a-olefin co ban c6 gia tri Mw/Mn nim trong khoang tir 1,0 dén 3,5,
hodc tir 1,3 dén 3, hodc tir 1,4 dén 2,5, hogc tir 1,4 dén 2.

Ngoai ra, copolyme nhidu khéi etylen/a-olefin co ban c6 PDI (hodc
Mw/Mn) khép véi sy phan bd Schultz-Flory chit khong phai sy phan bb Poisson.
Copolyme nhiéu khéi etylen/o-olefin co ban ndy cé ca su phin b6 khéi da phan
tan cling nhu sy phan bb da phan tén cia kich thudce khéi. Pidu nay din dén viéc
tao ra cac san pham polyme c6 cic tinh chét Iy hoc dugc cai thién va ¢ thé phan
biét. Cac lgi ich theo 1y thuyét ciia su phan bd khdi da phan tan da dugc 1ap mo
hinh trudc diy va dugc ban ludn trong tai liéu: Potemkin, Physical Review E
(1998) 57 (6), trang 6902—6912, va Dobrynin, J. Chem. Phvs. (1997) 107 (21),
trang 9234-9238.

Theo mot phuong &n, copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban theo
sang ché c6 su phéan b6 chidu dai khdi c6 kha ning xay ra nhét.

Céac vi du khong 1am gidi han vé& copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co
béan thich hgp dugc boc 10 trong Bing ddc quyén séng ché My s6 US 7.608.668,
toan bo ndi dung cua tai liéu nay duoc két hop & day dé tham khao.

Theo mot phuong én, copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban c6 cac
doan mach cing va doan mach mém, khong chira styren, chi gdm (i) etylen va (ii)
C,~Cy a-olefin (va céc chit phu gia tlly ¥), va duge xac dinh 1 c6 gia tri Mw/Mn
nam trong khoang tir 1,7 dén 3,5, it nhit mot diém néng chay Tm tinh theo °C, va
ty trong d tinh theo g,/cm3 , trong d6 cac gi tri bang s6 ctia Tm va d tuong (mg voi
hé thic:
Tm > -2002,9 + 4538,5(d) - 2422.2(d)%, trong d6 ty trong d nim trong khoang tir
0,850 g/cc, hodc 0,860 g/cc, hodc 0,870 g/cc dén 0,875 g/cc, hodc 0,877 glcc,
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hodc 0,880 g/cc, hodc 0,890 g/cc; va diém néng chay Tm nim trong khoang tir
110°C, hodic 115°C, hodc 120°C dén 122°C, hodc 125°C, hoic 130°C, hoic
135°C.

Theo mdt phwong 4n, copolyme nhiéu khdi etylen/o-olefin co ban cé ty
trong nam trong khoang tir 0,850 g/cc, hodc 0,860 g/cc, hodc 0,865 g/cc, hodc
0,870 g/cc dén 0,877 g/cc, hodc 0,880 g/cc, hodc 0,900 g/cc. Theo phuong én
khéac, copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin co ban ¢ ty trong nim trong khoang
tir 0,850 g/cc dén 0,900 g/cc, hodc tir 0,865 g/ce dén 0,900 g/cc, hodc tr 0,865
g/ce dén 0,890 g/ec.

Theo mot phuong an, copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin co ban c¢6 diém
néng chdy Tm nidm trong khoang ,th 110°C, hodc 115°C, hoidc tur 120°C dén
122°C, hodc 125°C, hodc 130°C, hodc 135°C. Theo phuong an khic, copolyme
nhidu khéi etylen/a-olefin co ban c6 diém néng chay Tm nim troﬁg khoang tir
110°C dén 135°C, hoic tir 115°C dén 130°C, hogc tir 120°C dén 130°C.

Theo mét phuong an, copolyme nhidu khéi etylen/a-olefin co ban c6 chi sb
néng chay (I2) nam trong khoang tir 0,1 g/10 phut, hodc 0,5 g/10 phit dén 1,0
g/10 phut, hodc 2,0 g/10 phut, hodc 5 g/10 phut, hodc 10 g/10 phut, hodc 50 g/10
phtt. Theo phuong én khac, copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin co ban c¢é chi sb
néng chay (12) nam trong khoang tir 0,1 g/10 phut dén 50 g/10 phut, hogc tir 0,5
g/10 phut dén 10 g/10 phut, hodc tir 0,5 g/10 phut dén 5 g/10 phut.

Theo mdt phuong é&n, copolyme nhidu khédi etylen/a-olefin co ban 1a
copolyme nhiéu khéi etylen/1-octen co ban (chi gbdm comonome etylen va octen)
va c6 mot, mot sb, hodc tt ca céc tinh chét sau: (i) Mw/Mn nam trong khoang tr
1,7, hoac 1,8 dén 2,2, hodc 2,5, hoidc 3,5; va/hodc (ii) ty trong nam trong khoang
tr 0,850 g/cc, hoic 0,860 g/cc, hodc 0,865 g/cc, hodc 0,870 g/cc dén 0,877 g/cc,
hodc 0,880 g/cc, hodc 0,900 g/cc; va/hodc (iii) diém néng chady Tm nam trong
khoéang tir 115°C, hodc 118°C, hodc 119°C, hodc 120°C dén 121°C, hoac 122°C,
hodic 125°C; va/hodc (iv) chi sb noéng chay (I2) nim trong khoang tir 0,1 g/10
phut, hoac 0,5 g/10 phut dén 1,0 g/10 phut, hodc 2,0 g/10 phut, hodc 5 g/10 phut,
hodc 10 g/10 phit, hodc 50 g/10 phut; va/hodc (v) doan mach mém v&i lugng nam

trong khoang tir 50 dén 85% trong luong va doan mach cung véi luong nim trong
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khoang tir 50 dén 15% trong luong, hodc tir 40 dén 15% trong luong; va/hodc (vi)
C4—C, o-olefin trong doan mach mém véi lrong ndm trong khoang tir 10% mol,
hodc 13% mol, hodc 14% mol, hodc 15% mol dén 16% mol, hoic 17% mol, hoic
18% mol, hodc 19% mol, hodc 20% mol; va/hodc (vii) octen trong doan mach
ctmgr voi lugng nim trong khoang tir 0,5% mol, hodc 1,0% mol, hodc 2,0% mol,
hodc 3,0% mol dén 4,0% mol, hoic 5% mol, hodc 6% mol, hodc 7% mol, hodc
9% mol; va/hoic (viii) mic d6 phuc hdi dan hdi (Re) nim trong khoéng tir 50%,
hoac 60% dén 70%, hoic 80%, hodc 90%, voi ty 1€ bién dang 300% phl]lt’1 & nhiét
do 21°C khi dugc xac dinh theo tiéu chuidn ASTM D1708; va/ho#c (ix) su phan
bb khéi da phan tan va sy phan bd kich thudc khdi da phan tin; va/hodc (x) do
cing Shore A tir 50, hodc 60, hodc 65, hodc 70, hodc 75 dén 80, hoic 85, hodc 90.
Theo mot phurong an khac, copolyme nhiéu khdi etylen/l-octen co ban co tht ca
céc tinh chét tir (i) dén (x) trén day.

Theo moét phuong an, copolyme nhidu khéi etylen/o-olefin co ban 1a
copolyme nhiéu khéi etylen/octen co ban. Copolyme nhidu khdi etylen/octen co
ban dugce ban véi tén thuong mai 1a INFUSE™, san phim cia the Dow Chemical
Company, Midland, Michigan, M¥.

Copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban c6 thé bao gbém hai hodc nhiéu

phuong 4n dugc ban ludn & day.

(b) Monome silan c6 thé thity phan

Quy trinh theo sang ché bao gbébm bubc tao ra copolyme nhiéu khéi
etylen/o-olefin dugc ghép silan. Noi theo cich khic, silan dugc ghép vao
copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban.

Theo mdt phuong an, silan 14 monome silan ¢ thé thiy phan. Cum tur
“monome silan c6 thé thay phan” 1a monome chua silan ma s& dugc ghép véi
copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban @ tao thanh copolyme nhiéu khéi
etylen/a-olefin dugc ghép silan.

Monome silan c6 thé thiy phan c6 cau tric (1) sau day:
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R' O
HzC=c‘: lcl—-—o)—anzn——SiRza
X Cau trac (1)

trong d6 R' 12 nguyén tir hydrd hoic nhém metyl; x bang 0 hoic 1; n 1a s& nguyén
tr 0, hoac 1 dén 4, hoic 6, hodc 8, hodc 10, hodc 12; va mdi nhém R? doc lap 1a
nhém hitu co c¢6 thé thily phan nhu nhém alkoxy ¢6 tir 1 dén 12 nguyén tir cacbon
(vi du, metoxy, etoxy, butoxy), nhém aryloxy (vi du, phenoxy), nhém araloxy (vi
du, benzyloxy), nhém axyloxy béo c¢é tur 1 dén 12 nguyén tir cacbon (vi du,
formyloxy, axetyloxy, propanoyloxy), nhém amino hodc amino dugc thé (vi du,
alkylamino, arylamino), hodc nhém alkyl thip c6 tir 1 dén 6 nguyén tir cacbon,
v6i didu kién 14 c6 khong nhidu hon mot trong s6 ba nhom R? 1a alkyl. .

Monome silan ¢6 thé thity phan c6 thé dugc ghép véi copolyme nhiéu khéi
etylen/a-olefin co ban biang cach str dung lugng peroxit hiru co thich hop, nhu
2,5-dimetyl-2,5,-di-(fert-butylperoxy)hexan, @8 tao thanh copolyme nhiéu khéi
etylen/a-olefin dugc ghép silan.

Céc vi du khong 1am gidi han vé& monome silan ¢6 thé thuy phén thich hop
bao gém cac monome silan chita nhém hydrocarbyl khong no loai etylen, nhu
nhém vinyl, alyl, isopropenyl, butenyl, xyclohexenyl hodc gama (met)acryloxy
alyl, va nhom ¢o thé thay phan, vi du nhu nhém hydrocarbyloxy,
hydrocarbonyloxy, hogc hydrocarbylamino. Céc vi du khong lam gi6i han vé
nhém c6 thé thiy phan thich hop bao gdm nhém metoxy, etoxy, formyloxy,
axetoxy, proprionyloxy, va alkyl hogc arylamino. Theo mdt phuong an, monome
silan c6 thé thay phén 13 alkoxy silan khong no, c6 thé duoc ghép vao copolyme
nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban. Cac monome silan ¢ thé thiy phén nay va
phuong phép didu ché cta chiing duge md ta day di hon trong Bang doc quyén
sang ché M s6 US 5.266.627, tai liéu nay dugc két hop vao ddy dé tham khao.
Céc vi du khong 1am gidi han v& monome silan c6 thé thiy phén thich hgp bao
gbm vinyltrimetoxysilan (VIMS), vinyltrietoxysilan (VTES),
vinyltriaxetoxysilan, va gama-(met)acryloxy propyl trimetoxy silan.

Céc vi du khong 1am gidi han vé peroxit hiru co thich hop bao gbm bis(t-

butylperoxy)diisopropylbenzen (BIBP), dialkyl peroxit, va cac dang két hop cua
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chung. Cac vi du khong lam gidi han vé peroxit dialkyl thich hop bao gdm
dicumyl peroxit; di-t-butyl peroxit; t-butyl cumyl peroxit; 2,5-dimetyl-2,5-di(tert-
butylperoxy)-hexan; 2,5-dimetyl-2,5-di(tert-amylperoxy)-hexan; 2,5-dimetyl-2,5-
di(tertbutylperoxy)hexyn-3,2,5-dimetyl-2,5-di(tert-amylpero-xy)hexyn-3; a,a-
di[(tert-butylperoxy)-isopropyl]-benzen; di-t-amyl peroxit (DTAP); 1,3,5-tri-[(tert-
butylperoxy)-isopropyl]benzen; 1,3-dimetyl-3-(tert-butylperoxy)butanol; 1,3-
dimetyl-3-(tert-amylperoxy) butanol; va cac dang két hop cia chiing.

Theo mot phurong an, peroxit 1a 2,5-dimetyl-2,5-di(tert-butylperoxy)-
hexan.

Theo mdt phuong an, monome silan c¢6 thé thily phan 1a VTMS va

copolyme nhiéu khéi etylen/o-olefin 14 copolyme nhiéu khéi etylen/octen.

Copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin dugc ghép silan (Si-g-OBC)

Ché phim theo sang ché bao gdm copolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin
duoc ghép silan (Si-g-OBC). "Copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin dugc ghép
silan” 1a copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin ¢6 monome silan ¢ thé thily phan
dugc lién két cong hoa tri véi nd. Monome silan ¢6 thé thity phan ¢6 thé dugc lién
két nhém bién v6i mach polyme, hodc dugce lién két trong mach polyme. Theo
mdt phuong an, Si-g-OBC duogc tao ra bing quy trinh nhu quy trinh Sioplas, trong
d6 monome silan c6 thé thily phan (nhu monome vinyl silan) dugc ghép vao
khung chinh cta interpolyme nhiéu khdi etylen/a-olefin co ban bang quy trinh
nhu ép dun, trude khi két hop interpolyme vao hat x6p ctia sang ché, nhu dugc
md ta, vi du, trong cac Bing doc quyén sang ché My s6 US 3.225.018 va
4.574.133, mdi tai lidu nay dugc két hop vao day dé tham khao.

Theo mot phuong an, Si-g-OBC chura silan véi lugng nam trong khoang tir
0,1% trong lugng, hodc 0,5% trong lugng, dén 1,0% trong luong, hoac 1,05%
trong luong, hodc 1,1% trong lugng, hodc 1,2% trong lugng dén 1,5% trong
lugng, hodc 2,0% trong lugng, hodc 3,0% trong luong, hodc 4,0% trong luong,
hodc 5,0% trong lugng, so vdi téng trong lugng cia Si-g-OBC. Theo phuong 4n
khac, Si-g-OBC chira silan v6i lugng ndm trong khoang tir 0,1% trong luong dén
5,0% trong lugng, hodc tir 0,5% trong lugng dén 3,0% trong luong, hodc tir 0,5%
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trong lugng dén 2,0% trong lrgng, hoic tir 0,5% trong lugng dén 1,2% trong
lwong, so v6i tong trong lwong chia Si-g-OBC.

Theo mét phuong 4n, quy trinh bao gdm budc tao vién Si-g-OBC. Vién
nay co thé c6 duong kinh nam trong khoang tir 2,0mm, hodc 2,3mm dén 3,0 mm,
hoac 3,5mm va chiéu dai tir 2,0mm, hoic 2,3mm dén 3,0mm, hodc 3,5mm. Theo
mdt phuong 4n, Si-g-OBC & dang vién, mdi vién c6 dudng kinh nim trong

khoéng tir 2,3mm dén 3,0mm va chiéu dai tir 2,3mm dén 3,0mm.

i. Tao lién két ngang ciia cac vién gbm Si-g-OBC dén ham luong gel nim trong
khoang tir 10% dén 80%

Quy trinh bao gdm budc tao lién két ngang cia cac vién Si-g-OBC dén
ham luong gel nam trong khoang tir 10% dén 80%. Si-g-OBC duoc tao lién két
ngang bang chét tao lién két ngang.

"Chét tao lién két ngang" 14 chit c6 kha ning tao ra sy lién két Si-O-Si gitta
cac mach polyme cia Si-g-OBC, nh¢ do tao lién két ngang ctia polyme. Vi du
khong lam gi6i han ciia cac chat tao lién két ngang thich hgp bao gdm nude (vi
du, hoi nuée, dang 16ng). Quy trinh tao lién két ngang co thé dugc hd trg boi chat
xtc tac. Vi du khong 1am gidi han ctia chét xtic téc thich hop & tao lién két ngang
bao gém dibutyltin dilaurat trong dung moi.

Theo mot phuong én, su tao lién két ngang dién ra trudc khi tao ra hat xép.

Theo mot phuong an, su tao lién két ngang bao gbém su tao lién két ngang
¢é thiy phén cua cac vién Si-g-OBC bang cach nhing cic vién Si-g-OBC trong
nude. Theo mdt phuong an, cac vién Si-g-OBC dugce nhung trong nude ¢ nhiét do
nim trong khoang tir 50°C, hodc 60°C, hodc 65°C, hoic 70°C dén 80°C, hodc
95°C. Theo phuong an khéc, cac vién Si-g-OBC dugc nhing trong nude ¢ nhiét
@ ndm trong khoang tir 50°C dén 95°C, hoic tir 65°C dén 85°C, hodc tir 70°C dén
80°C. Theo mdt phuong én, cac vién Si-g-OBC dugc nhing trong nudc ¢ nhiét do
70°C. Ham luong gel duge didu chinh bang cach didu chinh thoi gian nhing cac
vién Si-g-OBC trong nudc.

Theo mdt phuong 4n, quy trinh bao gdm budc nhing céc vién Si-g-OBC
trong nuéc & nhiét dd ndm trong khoang tir 50°C dén 95°C, hodc tir 60°C dén
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90°C, hoic tir 70°C dén 85°C trong khoéang thoi gian tir 1 ngdy dén 7 ngay, hodc
tir 2 ngay dén 7 ngay, hoic tir 3 ngay dén 7 ngay va tao lién két ngang cuia cic
vién Si-g-OBC dén ham lugng gel nim trong khoang tir 10% dén 80%, hoic tir
20% dén 75%, hodc tir 30% dén 70%, hogc tir 35% dén 65%.

Theo mot phuong an, quy trinh bao gbm buée tao lién két ngang c6 xuc tac
clia cac vién Si-g-OBC bing cach ngdm céc vién Si-g-OBC véi dung dich dibutyl
thiéc dé thu dugc cac vién Si-g-OBC d4 ngam (tao lién két ngang c6 xuc tac).
Theo mot phuong 4n, cic vién Si-g-OBC duoc ngdm v6i dung dich dibutyl thiéc
v6i lwong nim trong khoang tir 0,1% trong luong, hodc 0,2% trong lugng, hodc
0,3% trong lugng, hodc 0,4% trong lugng, hodc 0,5% trong lugng dén 0,6% trong
lugng, hodc 0,65% trong luong, hodc 0,7% trong lugng, hodc 0,8% trong lugng,
hodc 0,9% trong luong, hodc 1,0% trong lugng, so véi trong luong cia cac vién
Si-g-OBC. Theo phuong 4n khéc, cic vién Si-g-OBC dugc ngdm véi dung dich
dibutyl thiéc véi lugng nam trong khoang tir 0,1% trong luong dén 1,0% trong
lrong, hodc tir 0,3% dén 0,8% trong luwong, hodc tlr 0,5% trong lugng dén 0,7%
trong lugng, so véi trong lugng cua cac vién Si-g-OBC. Theo mdt phuong 4n, cac
vién Si-g-OBC da ngam dugc cho tiép xuc sau d6 v6i khong khi trong thoi gian tir
5 ngay, hodc 6 ngay dén 7 ngay, hoic 8 ngay.

Theo mdt phuwong én, quy trinh bao gdm budc ngim cac vién Si-g;OBC
trong dung dich dibutyl thiéc véi lugng nam trong khoang tir 0,1% trong lugng,
hodc 0,2% trong luong, hodc 0,3% trong lugng, hodc 0,4% trong luong, hodc
0,5% trong luong dén 0,6% trong luong, hodc 0,65% trong lugng, hodc 0,7%
trong lugng, hodc 0,8% trong luong, hodc 0,9% trong luong, hoac 1,0% trong
lugng, so véi trong lugng cua cac vién Si-g-OBC trong khoang thoi gian tur 1
phut, hodc 2 phut, hodc 3 phut dén 4 phut, hodc 5 phut, sau d6 cho cac vién da
ngdm nay tiép xtic v6i khong khi trong khoang thoi gian tir 5, hodc 6 dén 7, hodc
8 ngay va tao lién két ngang ctia cac vién Si-g-OBC dn ham luong gel nam trong
khoang tir 10% dén 80%, hodc tir 20% dén 75%, hode tir 30% dén 70%, hodc tir
35% dén 65%.

Theo mot phuong an, Si-g-OBC da tao lién két ngang c¢6 ham lugng gel
nam trong khoang tir 10% dén 80%. Theo phuong an khac, Si-g-OBC d4 tao lién
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két ngang c6 ham lugng gel ndm trong khoang tir 20% dén 75%, hoic tir 30% dén
70%, hodc tlr 35% dén 65%, hodc tir 35% dén 70%.

Thu dugce ham luong gel ctiia Si-g-OBC di tao lién két ngang nam trong
khoang tir 10% dén 80% truéc budc tao x6p. Theo mot phuong 4n, thu duge ham
luong gel nim trong khoang tir 10% dén 80% ctia Si-g-OBC & thoi diém tir it nhét
1 phut, hodc it nhét 2 phut, hodc it nhét 3 phut, hojc it nhét 4 phut, hogc it nhét 5
phut trude khi bude tao xép dugc thuc hién.

Theo mdt phuong 4n, Si-g-OBC chura

silan v&i lugng nam trong khoang tir 0,1% trong lugng, hogc 0,5% trong
lugng, dén 1,0% trong lugng, hodc 1,05% trong lugng, hodc 1,1% trong lugng,
hodc tir 1,2% trong luong dén 1,5% trong lugng, hodc 2,0% trong lugng, hodc
3,0% trong lugng, hodc 4,0% trong lugng, hodc 5,0% trong luong, so vé6i téng
trong lugng cua Si-g-OBC; va/hodc

ham lugng gel nam trong khoang tir 10% dén 80%, hoac tir 20% dén 75%,
hodc tir 30% dén 70%, hodc tir 35% dén 65%, hoic tir 35% dén 70%, va Si-g-
OBC ¢6 mot, mot sb, hodc tAt ca cac tinh chit sau:

(a) diém noéng chay Tm nim trong khoang tir 110°C, hodc 115°C, hoic
117°C, hodc 118°C, dén 119°C, hoic 120°C, hodc 121°C, hoic 122°C, hoic
123°C, hoac 124°C, hoac 125°C; va/hoac

(b) chi s néng chay (I2) nim trong khoang tir 0,05 g/10 phut, hogc 0,10
g/10 phut, hodc 0,50 g/10 phut dén 1,0 /10 phuat, hoic 2,0 g/10 phut, hoic 2,5
g/10 phut, hodc 3,0 g/10 phut, hodc 4,0 g/10 phut, hodc 5,0 g/10 phut; va/hodc

(c) nhiét néng chay H; ndm trong khoang tir 40 J/g, hodc 50 J/g, hodc 60
I/g, dén 64 J/g, hodc 65 J/g, hodc 66 J/g, hodc 67 J/g, hodc 70 J/g, hodc 75 J/g,
hozc 80 J/g.

Si-g-OBC c6 thé bao gdm hai hodc nhidu phuong 4n duge boc 16 trong ban
mo ta nay.

Cha don sang ché da phat hién duoc rang Si-g-OBC c¢6 ham lugng gel cao
hon 80% khong thé duoc xir Iy néng chay dé tao ra cdu triic do Si-g-OBC khong

thé néng chay cing nhau va nung chay dé tao thinh mét chu tric ddng nhat.
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ii. Tao x8p cac vién Si-g-OBC d4 tao lién két ngang dé tao thanh hat xbp Si-g-
OBC c¢6 ham luong gel nim trong khoang tr 10% dén 80%

Quy trinh bao 2dm buéc tao xbp Si-g-OBC di tao lién két ngang bing chat
tao bot dé tao ra hat x6p c6 ham lugng gel nim trong khoang tir 10% dén 80%. Si-
g-OBC di tao lién két ngang c6 thé 13 Si-g-OBC bét ky dugc boc 16 trong ban mo
ta nay.

"Chét tao bot" 12 chét c6 kha ning tao ra cu tric dang td ong trong ché
phdm bang quy trinh tao x6p. Vi du khong 1am gidi han v& chét tao bot thich hop
12 chét tao bot vat ly. Cac vi dy khong lam giéi han vé chét tao bot vat Iy thich
hop bao gém khi tro nhu nito (N,), khi cacbon (vi du, CO, CO,, v.v.), heli, va
argon; hydrocacbon nhu metan, propan, va butan (vi du, isobutan), pentan; va cac
hydrocacbon dugc halogen héa nhu diclodiflometan, diclomonoflometan,
monoclodiflometan, triclomonoflometan, monoclopentafloetan, va triclotrifloetan.

Theo mot phuong 4an, chét tao bot vat 1y 1 cacbon dioxit (CO,). Vi du
khong 1am giéi han vé cacbon dioxit thich hop 14 cacbon dioxit siéu téi han.
Cacbon dioxit siéu t&i han 14 trang thai 1éng ctia cacbon dioxit dugc duy tri &
nhiét d bing hodc cao hon nhiét d t6i han (31,10°C) va 4p suat t6i han (7,39
MPa) cua no.

Theo mot phuong 4an, chét tao bot 1a chét tao bot vat ly dé loai trir cac chét
tao bot hoa hoc.

Céc vi du khong 1am gi6i han vé phuong phép cho cac vién Si-g-OBC tiép
xtc véi chét tao bot dé tao thanh hat x6p bao gém céc bude (a) cho ché phém tiép
xtc v6i chét tao bot, va 1am giam ap suit dot ngot (su gidm ap suét) hojc tang
nhiét d0 cua ché phém da tiép xuc trong ndi hép dé tao thanh céc hat Xép, va (b)
ép dun xbp ciing v&i sur tao vién trong nude.

"Ché phim x6p" 12 ché pham polyme c6 chu truc dang t6 ong. N6i theo
cach khéc, & trang thai tiy nhién cia no va trude khi tiép xtc v6i chit tao bot, ché
pham polyme khong c6 chu trac dang t6 ong, va sau khi tiép xtic véi chét tao bot
va su gidm 4p suat, ché phim polyme 14 ché phdm x6p c6 cdu tric dang tb ong.
Céc 15 c6 thé 12 15 ha, 13 kin, hodc cac dang két hop ctia ching. Theo mét phuong

&n, cac 13 c6 kich thudc 18 dong déu, hodc gan nhu dong déu.
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"Hat xép" 12 céu triic duoc tao xép chira Si-g-OBC di tao lién két ngang,
hat xdp nay c6 dudng kinh nim trong khoang tir 4mm, hoic Smm dén 6mm, hodc
7mm; va chiéu dai ndm trong khoang tir 4mm, hoic Smm dén 6mm, hodc 7mm.

Theo mot phuong 4n, chat tao bot c6 mit véi lugng nim trong khoang tir
0,001 phn trong Irgng, hoic 0,005 phan trong luong, dén 0,05 phan trong lrong,
hodc 0,10 phan trong luong clia ché phdm cén duoc tao x6p. Theo phuong 4n
khéc, chét tao bot ¢6 mit véi lugng nam trong khoang tir 0,1 phf?m trong luong,
hoic 0,5 phan trong lugng, hoic 1,0 phan trong lugng dén 2,0 phan trong lugng,
hodc 5,0 phén trong luong, hodc 8,0 phén trong luong, hodc 10,0 phén trong
luong, so vé6i trong lugng két hop ctia ché phim va chét tao bot.

Theo mdt phuong 4n, quy trinh bao gdm bude cho cac vién Si-g-OBC c6
ham lrgng gel ndm trong khoang tir 10% dén 80% tiép xtic v&i (;,hét tao bot vat ly
& nhiét d6 nim trong khoang tir 100°C, hodc 110°C, hodc 115°C, hodc 120°C dén
125°C, hodc 130°C, hodc 135°C.

Theo mot phuong én, céc vién Si-g-OBC duogc tao lién két ngang dén ham
luong gel nam trong khoang tir 10% dén 80% dugc cho tiép xuc vdi chét tao bot
vat Iy (vi du, cacbon dioxit siéu téi han) bang cdch ngdm céc vién Si-g-OBC da
tao lién két ngang trong chét tao bot vat ly.

Theo mot phuong an, céc vién Si-g-OBC duogc tao lién két ngang dén ham
luong gel nim trong khoang tir 10% dén 80% duoc cho tiép xtc véi chét tao bot
vat ly (vi dy, cacbon dioxit si€u t61 han) bé‘mg cach tAm céc vién nay béng chét tao
bot trong ndi hap. Viéc tdm dién ra & nhiét d6 trong khoang +0°C dén +10°C,
hodc £30°C cta didm ndng chay ctia copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin. Theo
mot phuong an khéc, viéc tAm dién ra & nhiét d6 ndm trong khodng tir 95°C, hodc
100°C, hoac 105°C, hoac 115°C, hodc 120°C dén 125°C, hodc 130°C, hoic
135°C. Theo mdt phuong éan, viéc tAm din ra v&i chit tao bot vat Iy & ap suét
nim trong khoang tir SMPa, hoic 8MPa, hodc 10MPa, hodc 11MPa dén 12MPa,
hodc 13MPa, hodc 15MPa, hoic 20MPa, hodc 25MPa, hodc 30MPa va thoi gian
bdo hoa nim trong khoang tr 0,5 gid, hodc 1,0 gio dén 1,5 gid, hodc 2,0 gio, hodc

3,0 gio. Sau thoi gian bo hoa, ndi hap duge lam gidm nhiét do va ap suét dén
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25°C va 0,1MPa. Trong qua trinh 1am gidm, c4c vién ché phdm d tm gisn no dé
tao thanh c4c hat x6p chira Si-g-OBC d4 tao lién két ngang.

Theo mot phuong an, cac vién Si-g-OBC dugc tao lién két ngang dén ham
lwong gel nim trong khoang tir 10% dén 80% trudc khi bude tao x6p bat dau.

Theo mdt phwong 4n, hat xdp gdm Si-g-OBC c6 ham lugng gel nam trong
khoang tir 10% dén 80% c6 ty trong nhé hon 0,200g/cc. Theo phwrong 4n khéc,
hat xp ¢6 ty trong xop nim trong khoang tir 0,120g/cc, hodc 0,125g/cc, dén
0,130g/cc, hodc 0,135g/cc, hodc 0,140g/cc, hoac 0,150g/cc, hodc 0,180g/ce, hodc
0,185g/cc, hodc 0,188g/cc, hoac 190g/cc, hodc 0,195g/cc, hodc 0,199¢g/cc. Tét ca
céc dic didm khac 1a nhu nhau, ty trong x5p thip hon thé hién ché phdm c6 kha
ning tao x6p duoc cai thién.

Theo mdt phuong 4n, hat xép dugec tao ra tir cac vién Si-g-OBC 43 tao lién
két ngang c6 ham lugng gel nim trong khoang tir 10% dén 80%, hoic tir 20% dén
75%, hodc tir 30% dén 70%, hogc tir 35% dén 65%.

Theo mot phuong 4n, hat x6p gdm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang v6i ham
luong gel nam trong khoang tir 10% dén 80% c6 chi sb néng chay nam trong
khoang tir 0 g/10 phut, hodc 0,01 g/10 phut, hodc 0,20 g/10 phit dén 0,30 g/10
phut, hodc 0,5 g/10 phit, hodc 1 g/10 phut, hodc 1,05 g/10 phit, hoac 1,10 g/10
phut, hodc 1,20 g/10 phit, hodc 1,3 g/10 phut, hodc 1,4 g/10 phat.

Theo mdt phuong 4n, hat x6p ¢6 it nhit mot diém noéng chay Ty, nim trong
khoang tir 110°C, hoac 115°C, dén 120°C, hogc 125°C, hodc 130°C, hodc 135°C.

Theo mot phuong 4n, hat x6p gdm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang v6i ham
luong gel ndm trong khoang tir 10% dén 80% c6 nhiét néng chay Hy nim trong
khoang tir 40 J/g, hodc 50 J/g, hodc 60 J/g, dén 64 J/g, hoic 65 J/g, hoidc 66 J/g,
hoic 67 J/g, hodc 70 J/g, hodc 75 J/g, hoac 80 J/g. Theo phuong an khac, hat x6p
¢6 nhiét néng chay Hy ndm trong khoang tir 40 J/g dén 80 J/g, hoic tir 50 J/g dén
75 J/g, hodc tir 55 J/g dén 70 J/g.

Theo mot phuong an, hat xbp chra, chii yéu gbm, hoic chi gbm, Si-g-OBC
da tao lién két ngang, va tity ¥, chét phu gia, va Si-g-OBC d4 tao lién két ngang
nay c6 mot, mot sb, hoac tAt c& cac tinh chét sau:

(a) ham luong gel ndm trong khoang tir 10% dén 80%, hodc tir 20% dén
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75%, hoc tir 30% dén 70%, hodc tir 35% dén 65%; va
hat xép nay c6 mot, mot s6, hodc tht ca cac tinh chét sau:

(i) ty trong nhé hon 0,200 g/cc hodc nim trong khoang tir 0,120 g/cc dén
0,140 g/cc, hodc tir 0,125 g/cc dén 0,135 g/cc; va/hodc

(ii) nhiét d6 néng chay nim trong khoang tr 117°C dén 121,5°C; va/hoic

(iii) nhiét néng chay Hy, tinh theo J/g, nim trong khoang tir 63 dén 65.

Theo mét phuong 4n, hat xbp chira, chu yéu gbm, hoic chi gdm, Si-g-OBC
da tao lién két ngang, va tuy y, chét phu gia, va hat xép ndy cé mot, mot s6, hodc
tit ca c4c tinh chét sau:

(2) ham luong gel ndm trong khoang tr 10% dén 80%, hoic tir 20% dén

75%, hoic tir 30% dén 70%, hodic tir 35% dén 65%, hogc tir 35% dén 70%;

va

(i) ty trong nam trong khoang tir 0,120g/cc, hodc 0,125g/cc, dén 0,130g/cc,
hodc 0,135g/cc, hodc 0,140g/cc, hodc 0,150g/cc, hodc 0,180g/cc, hodc 0,185¢g/cc,
hoi#c 0,188g/cc, hodc 190g/cc, hodc 0,195g/cc, hodc 0,199g/cc; va/hodc

(ii) nhiét d0 néng chay nim trong khoang tir 110°C, hodc 115°C, dén
120°C, hodc 125°C, hoic 130°C, hoac 135°C; va/hodc

(iii) nhiét néng chay, H; tinh theo J/g, nim trong khoang tir 40 J/g, hodc 50
J/g, hoac 60 J/g, dén 64 J/g, hodc 65 J/g, hodc 66 J/g, hodc 67 J/g, hodc 70 J/g,
hodc 75 J/g, hodc 80 J/g.

Séang ché ciing d& xuét hat x6p dugce tao ra tr quy trinh theo séng ché. Hat
x6p nay cb thé 1a hat x6p bit ky dugc boc 1§ trong ban md ta nay. Theo mot
phuong 4n, hat x6p gdm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang c6 ham lugng gel nim
trong khoadng tir 10% dén 80%; va hat x8p nay cé ty trong x6p nhé hon 0,200
g/cc.

Budc cho cac vién Si-g-OBC d4 tao lién két ngang tiép xuc v6i chét tao bot
@ tao thanh ché phim xdp c6 thé bao gbm hai hozic nhiéu phuong 4n duge ban
ludn trong ban mo ta nay.

Budc tao ra cc hat x6p chira ché phim x6p ¢6 thé bao gdm hai hoic nhiéu

phuong an duge ban luén trong ban mo ta nay.
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Nung két cac hat x6p Si-g-OBC di tao lién két ngang dé tao thanh vat phim xbp
nung két

Theo mot phuong an, quy trinh bao gdm budc nung két cac hat x6p Si-g-
OBC d4 tao lién két ngang va tao ra vat phim x6p nung két.

Vét phdm x6p nung két duogc tao ra bing cach nung két cac hat x6p Si-g-
OBC d3 tao lién két ngang. Phurong phép nung két khong 1am gidi han bao gdm
phuong phép duc bang thung tao hoi. Viéc dtc bang thing tao hoi dién ra & nhiét
d6 nim trong khoang tir 80°C, hoic 90°C dén 100°C, hodc 110°C va/hodc &p suit
nam trong khoang tr 0,1MPa, hoac 0,2MPa dén 1,0MPa, hoic 1,2MPa. Khong bi
ring budc béi 1y thuyét cy thé, chic chén 12 nhiét d6 néng chay cao (tir 110°C dén
125°C) cua Si-g-OBC véa/hodc nhiét d§ néng chdy cao (tr 110°C dén 125°C) cua
copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin co ban cho phép cac hat x6p chiu duge nhiét
do cao cia phuong phap duc bang thing tao hoi ma khong bi co ngét (nghia 1a
khong cé su tang ty trong x6p). Nguoc lai, cac hat xbp duoc tao ra tir polyme c6
diém néng chay thap hon, nhu copolyme etylen vinyl axetat (vi du, TAISOX™
7360M ¢6 dim néng chay bing 80°C, sin phim cia Formosa Plastics
Corporation) va céc thé dan hdi polyolefin (vi du, ENGAGE™ 8003 c6 diém
néng chay bang 77°C, san phim ctia the Dow Chemical Company), da dugc biét
14 ¢6 su co ngdt (nghia 1a su ting ty trong x6p) do phuong phap duc bang thing
tao hoi.

Theo mét phuong éan, vat phim xbp nung két dugce tao ra cac hat x6p gbm
Si-g-OBC d4 tao lién két ngang c6 ham lugng gel nam trong khoang tr 10% dén
80%. Theo mdt phuong 4n, vat pham x6p nung két dugc tao ra tir cac hat xdp gdm
Si-g-OBC d3 tao lién két ngang c6 ham lugng gel nim trong khoang tir 20% dén
75%, hoic tir 30% dén 70%, hodc tir 35% dén 65%.

Theo mot phuong én, vat phim x5p nung két chtra cac hat xdp gdm Si-g-
OBC d4 tao lién két ngang c6 ty trong nhé hon 0,250g/cc. Theo phuong 4n khéc,
vAt phim x6p nung két c¢6 ty trong nim trong khoang tr 0,120g/cc, hodc
0,140g/cc, hodc 0,150g/cc, hodc 0,170g/cc, hodc 0,180g/cc, dén 0,185g/cc, hodc
190g/cc, hodc 0,195g/cc, hodc 0,200g/cc, hodc 0,210g/cc, hodc 0,220g/cc, hodc
0,230g/cc hodc 0,240g/cc, hodc 0,245g/cc, hodc 0,249g/cc.
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Theo mot phuong an, vét phim x6p nung két chira cac hat x6p gdm Si-g-
OBC d4 tao lién két ngang c6 ty 18 phuc hdi déng hoc nim trong khoang tir 50%,
hoac 55%, hoac 60%, hoac 61% dén 62%, hoic 70%, hoic 80%, hodc 90%, hodc
100%. Theo phwong 4n khac, vat phdm x6p nung két ¢6 ty 1& phuc hdi dong hoc
ndm trong khodng tir 50% dén 100%, hoic tir 60% dén 100%, hoic tir 70% dén
100%, hoc tir 80% dén 100%, hozc tir 85% dén 95%.

Theo mot phuong 4n, vat phdm x6p nung két chira cac hat x6p gbdm Si-g-
OBC d4 tao lién két ngang c6 do ctng, duge xac dinh theo dd ctmg Asker C, nim
trong khoang tir 35,0, hodc 36,0, hodc 39,0, dén 40,0, hoic 40,5, hodc 41,0, hoic
42.0, hoic 43,0, hodc 45,0, hodc 49,0, hodc 50,0, hodc 51,0, hodc 55,0. Theo
phuong 4n khéc, vat phém Xép nung két co do cing, dugc xé4c dinh theo dd climg
Asker C, ndm trong khoang tir 35,0 dén 55,0, hodc tir 39,0 dén 51,0, hoic tir 40,0
dén 41,0.

Theo mot phuong 4n, vit phim x6p nung két chtra cac hat xbp gbm Si-g-
OBC d3 tao lién két ngang va ham luong gel nim trong khoang tir 10% dén 80%
c¢6 mot, mot sb, hodc tAt c& c4c tinh chét sau: |

(i) 46 ctiing nam trong khoang tir 40,0 dén 41,0 dugc x4c dinh theo do cing
Asker C; va/hodc

(ii) ty trong nam trong khoang tir 0,190 g/cc dén 0,210 g/cc; va/hodc

(iii) ty 1€ phuc hdi dong hoc, dugc x4c dinh & thoi diém 1 phut, nam trong
khoang tir 87,0% dén 100%.

Theo mdt phuong én, vat phém nung két chura, chu yéu g@)m, hodc chi gE‘)m,
cac hat x6p Si-g-OBC d tao lién két ngang, va tiy v, chit phu gia, va c4c hat xbp
Si-g-OBC da tao lién két ngang c6 mot, mot sb, hodc tit ca cac tinh chét sau:

(a) ham luong gel ndm trong khoang tir 10% dén 80%, hodc tir 20% dén

75%, hodc tir 30% dén 70%, hodc tir 35% dén 65%, hodc tir 35% dén 70%;

va
vét phdm x6p nung két chra cac hat x6p Si-g-OBC c6 mot hodc nhiéu tinh chit
sau:

(i) do ctng, dugc xac dinh theo do cimg Asker C, nam trong khoang tir
35,0, hodc 36,0, hoac 39,0, dén 40,0, hoac 40,5, hodc 41,0, hodc 42,0, hoic 43,0,
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hoic 45,0, hoic 49,0, hodc 50,0, hodc 51,0, hodc 55,0; va/hoac

(i) ty trong nim trong khodng tir 0,120g/cc, hodc 0,140g/cc, hoac
0,150g/cc, hodc 0,170g/cc, hodc 0,180g/cc dén 0,185g/cc, hodc 190g/cc, hodc
0,195g/cc, hodc 0,200g/cc, hodc 0,210g/cc, hodc 0,220¢g/cc, hodc 0,230g/cc hodc
0,240g/cc, hodc 0,245¢g/cc, hodc 0,249¢g/cc; va/hodc

(i) ty 1& phuc hdi dong hoc nim trong khoang tir 50%, hodc 55%, hodc
60%, hoac 61% dén 62%, hodc 70%, hogc 80%, hogc 90%, hodc 100%.

Theo mot phuong an, vat phém xép nung két duoc tao ra tir cac hat xép
gbm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang c6 ham lugng gel nam trong khoang tir 35%
dén 65%, va vét phdm x6p nung két c6 ty 1& phuc hdi dong hoc nim trong khoang
tr 92% dén 98%.

Theo mdt phuong &n, vat phim x&p nung két dugc tao ra tir cac hat x6p
gbm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang c6 ham lugng gel nim trong khoang tr 45%
dén 55% va vét phim x6p nung két c6 ty 1& phuc hdi dong hoc nim trong khoang
tir 94% dén 96%.

Céc vi du khong lam gidi han vé vat phém thich hgp dugc tao ra tir vat
phim x6p nung két theo sang ché bao gbém gidy dép (vi du, dé gitra cia gidy dép),
bao bi, @ thé thao, vét liéu xay dung, va vat liéu cach ly.

Buée tao ra vt phim nung két tir cac hat xdp c6 thé bao gdm hai hoic
nhiéu phuong 4n dugc ban luén trong ban mo ta nay.

Quy trinh theo sang ché ¢6 thé bao gdm hai hoic nhiéu phuong 4n dugc
‘ban ludn trong ban md ta nay.

Bing cach vi du va khong 1am gidi han, mot sd phuong 4n clia sang ché s&

duoc md ta chi tiét trong céac vi du sau day.

Vi du thue hién sang ché
1. Vat liéu
Céc vat liéu duge st dung trong céac vi du dugc thé hién trong Bang 1 dudi

day.
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Bang 1
Vat 1iéu/Mo ta Céc tinh chat Ngudn
INFUSE™ D9130.05: copolyme | Ty trong = 0,886 g/cc, 12= | Dow Inc.
nhidu khéi etylen/octen 1,5 g/10 phit, Shore A = 80
Luperox 101 (2,5 dimetyl 2,5-di- | Ty trong = 0,877 g/cc. Arkema

t-butylperoxy Hexan), 90%

XIAMETER OFS-6300
(vinyltrimetoxysilan (VIMS))

Ty trong = 0,97 g/cc.

Dow Corning

DBTDL (dibutyl thiéc dilaurat)

Ty trong = 1,066 g/cc.

Sinopharm Chemical

Reagent Co., Ltd

n-Octyltrietoxysilan

Ty trong = 0,875 g/cc.

Sinopharm Chemical

Reagent Co., Ltd

AC6000HG (Azodicarbonamit)

Diém néng chay = 225°C.

Hangzhou Hi-tech Fine
Chemical Co., Ltd

TiO, (Ti-Pure R-103)

Ty trong = 4,23 g/cc, Diém
nong chay = 1,843°C.

The Chemours
Company

Bét talc (loai SK6500P)

Haicheng talk minerals

Co. Ltd

Ké&m stearat (ZnO va axit stearic)

Sinopharm Chemical

Reagent Co., Ltd

Perkadox 14S-FL (peroxit)

Di(tert-

butylperoxyisopropyl)

benzen

AkzoNobel

2. Copolyme nhiéu khdi etylen/a dugc ghép silan (Si-g-OBC)

Viéc tao lién két ngang clia cac vién gdm Si-g-OBC yéu cau trude tién 1a
tao ra Si-g-OBC. Quy trinh tao ra INFUSE™ D9130.05 dugc ghép silan (Si-g-
OBC) dugc thuc hién trén thiét bi ép dun hai tryc vit c6 duong kinh 40mm, 48

L/D 12-thung ZSK-40 Coperion. Day chuyén dugc trang bi moto 135 kW va c6
tdc do t6i da 1200 vong/phut (RPM). Cac vién INFUSE D9130.05 dugc nap vao

thiét bi ép dun hai truc vit bang bo phan nap liéu theo su hao hut trong lugng. Dé

ngin ngira sw oxy héa polyme, nito duoc nap & thung thir hai trong qua trinh tron

1An @& ddy oxy ra khoi hé thong. Nhiét @0 x4 vét liéu nong chdy duge x4c dinh
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bang cach sir dung cdp nhiét do cAm tay duoc bd tri ngay trong dong vét liéu néng
chay (nhiét 46 cum thung, tir phéu dén khuén, 13 ,
23/60/60/60/190/230/230/230/230/190/190/180°C). Hon hop cia silan
(XIAMETER OFS-6300) va peroxit (LUPEROX 101) dugc tao ra va dugc phun
bing bom chat 1éng vao thiét bi ép dun & thung 6.

Pé lam giam dén murc tbi thiéu ndng @ clia c4c thanh phan d& bay hoi va
silan con lai trong vét liéu néng chay, hé théng chan khong dugce sit dung dé loai
bo céc thanh phan dé bay hoi con lai ra khoi vt liéu néng chay & thung 11 trong
quy trinh. M6i truong chan khong & ap suit nim trong khoang tir 0,065 dén 0,070
MPa dugce st dung.

Thiét bi tao vién dudi nude véi khudn co 16 16 dugce st dung dé tao ra cac
vién Si-g-OBC. 12 trong s6 16 15 duoc bit lai d ngan su tao ra “cac chudi” vién
trong qua trinh tao vién. éng ndi tao vién c6 6 canh dugc st dung.

Si-g-OBC thu dugc c6 ty 1& silan dugc ghép khac nhau (tir 0,56 dén
1,08%), so v6i tdng trong lugng cla copolyme nhiéu khéi etylen/octen dugc ghép
silan, sau day dugc goi 1a Si-g-OBC. Ty 1€ ghép silan dugc xac dinh bang cach sir
dung phé héng ngoai chuyén dang Fourier (Fourier transform infrared
spectroscopy: FTIR) theo tai liéu cua Chuanmei Jiao va cac ddng tac gia, Silane
Grafting and Crosslinking of Ethylene-Octene Copolymer, 41 European Polymer
J. 1204 (2005), toan bd ndi dung cua tai liéu nay dugc két hop vao day dé tham
khao. Chi sé néng chay cta Si-g-OBC thu dugc duge xac dinh. Bang 2 liét ké ty
1€ ghép silan va chi s6 néng chay cta Si-g-OBC thu dugc.

Bang 2. Ty 1€ ghép silan va chi sb néng chay ciia INFUSE D9130.05 duoc ghép

silan
Mo ta Ty 18 ghép Chi sb Dbi véi vi du
silan (%)* | noéng chay
(/10
phut)
Infuse D9130.05 (khéng dugc ghép) 0 1,5 CSl1
Si-g-OBC 0,56 1,10 IE7

Si-g-OBC 0,68 0,23 IE6
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Si-g-OBC 1,08 0,26 CS2,CS3vaCS4

CS: mAu so sanh. IE: vi du theo sang ché. *ty 1& ghép silan 1a luong silan so véi
tdng trong luong clia copolyme nhiéu khéi etylen/octen dugc ghép silan (duge ghi

lai theo ty 1€ %).

3. Tao lién két ngang ctia cac vién Si-g-OBC
Viéc nhing cac vién Si-g-OBC duoc tién hanh bang hai quy trinh, (I) va (I).

Quy trinh (I). Cac vién gém Si-g-OBC dugc nhung vao nuéc & nhiét do
70°C trong thoi gian tir 1 ngay dén 7 ngay @ tao lién két ngang c6 thiy phan.
Ham luong gel duge didu chinh bing cach diéu chinh thoi gian nhing. Sy tao lién
két ngang khi nhing dugc ngimg lai sau khi dat dén ham luong gel mong mubn.

Quy trinh (II). C4c vién gdm Si-g-OBC dugc ngdm véi dung dich chét xtic
tac chta DBTDL trong dung méi n-octyltrietoxysilan (DBTDL/n-
octyltrietoxysilan theo ty 1€ 3/10) & nhiét d6 trong phong. Cho dung dich chét xtc
tac ndy véi luong 0,65% trong lugng (tinh theo trong lrong clia cic vién) vao chai
nhua flo c6 thé bit kin, sau d6 cho thém céc vién Si-g-OBC di can. Dé dam béo
su phén bb dong nhit va ngdm hoan toan céc chét phu gia vao vién Si-g-OBC,
trude tién, chai duge xir Iy trong trdng quay trong 1 phut va sau d6 dugc dat 1én
truc lan dan (Model s6 88881004, Thermo Scientific) dé 1am ddng nhit thém. Sau
khi ngdm, cac vién da ngdm dugc cho tiép xtic véi khong khi 8 tao lién két ngang
trong moi truong 4m trong 7 ngay.

Bang 3 thé hién céc tinh chét cta vién polyme dugc sit dung dé tao ra xbp
hat cta cac mau so sanh (CS) va cac vi du cla sang ché (IE) khac nhau. Péi véi
cac vién Si-g-OBC, Bang 3 x4c dinh phuong phép, quy trinh (I) hodc quy trinh
(II) ma trong d6 thu dugc su tao lién két ngang. Ham luong gel cua céc vién dugc
thé hién trong Bang 3. Ham lugng gel 1,3% cua mau CS3 13 lugng vi lugng va
duogc cho 1a khoang dai sai s6. Ham lugng gel 1,3% nay khong dugc cho 1a ham
luong gel d3 tao lién két ngang. Ham lugng gel vi lugng trong két qua cia mau
CS3 sau khi ghép silan, vi lugng l1a khi lugng rat nho silan phan ng véi phan ti
silan khac khi khong c6 mat cht xdc tac va & nhiét do thip. Céc két qua DSC cho

thay rang nhiét néng chay giam mot chut sau khi tao lién két ngang. Dbi véi vién
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CS4, dat dugc mirc do tao lién két ngang tuong ddi cao, do @6, Tm va nhiét néng

chay bi giam nhiéu hon dang ké.

Bang 3. Thong tin vé cac vién duge st dung dé tao ra x6p hat ciia CS va IE khéc

nhau
Mo ta Ty 1€ ghép Ham luong Tm, | Nhiét néng
silan (%) gel (%) °C chay, J/g
Vién | OBC (khong dugc ghé
( g B ghep) 0 0 121,1 66,5
CS1 | Khong tao lién két ngang
Vién Si-g-OBC
) , 1,08 1,3 121,0 64,8
CS2 | Khong tao lién két ngang
Vién Si-g-OBC
) 1,08 1,3 121,0 64,8
CS3 | Khong tao lién két ngang
) Si-g-OBC
Vién .
csa Quy trinh (II) XL bang 1,08 95,5 118,0 64,7
dung dich chét xic tac
) Si-g-OBC
Vién X
_y Quy trinh (I) XL bang 0,68 38,6 121,0 66,1
nudc nong
Si-g-OBC
Vién .
7 Quy trinh (II) XL bang 0,56 69,6 121,0 64,2
| dung dich chit xtc tac

Thu duge dic tinh néng chay cia cac vién bang dudng cong nhiét thir nhat theo
DSC.

4.Tao ra céc hat xp Si-g-OBC bang cach tao x6p theo mé bang ndi hap

Céc vién ctia mau CS1-4 va IE-6-7 duoc nap vao ndi ha‘ip dugc trang bi bd
phén gia nhiét va van phun khi. Noi hdp dugc gia nhiét dén nhiét d6 nong chay
ctia polyme. Pdng thoi, chét tao bot (CO, & ap suét cao trong trudng hop nay)
dugc phun vao ndi hép dé 1am bao hoa (trong thoi gian 0,5~2 gid). Ap suét ndi
hép s& thay d6i phu thudc vao loai polyme. Ap suit dién hinh nim trong khoang
tir 50 dén 200 ba (tir-5000 dén 20000 kPa). Sau khi polyme dugc bdo hoa bang

CO,, su giam ap suit nhanh dién ra va cac hat xép duoc tao ra. Céc hat xép tao
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thanh duoc xit 1y & nhiét do trong phong trong vai ngay dé cho phép trao d6i khi
gitta bén trong va bén ngoai hat xbp. Céc tinh chét cia hat xép Si-g-OBC duge
thé hién trong Bang 4 duéi day.

Béang 4. Nhiét d6 tao xdp va céc tinh chét cta hat x6p Si-g-OBC

Nhiét d6 tao 1y trong Nhiét néng | Ham luong
x6p, °C cua hat fm, 7 chay, J/g gel, %
(gfce)

Hat CS1 100 0,188 121,0 67,2 0

Hat CS2 99 0,140 120,1 66,6 1,4
Hat CS3 99 0,140 120,1 66,6 1,4
Hat CS4 117 0,130 | 116,3 55,4 95,5
Hat IE6 104 0,130 120,4 64,9 44.5
Hat [E7 108 0,125 120,8 63,9 69,6

Bang 4 thé hién cac tinh chat cta hat x6p gom Si-g-OBC. Nhiét dd tao x0p
¢6 lién quan dén nhiét @ Tm cla polyme va cling c6 lién quan dén trong lugng
phén tir cia polyme. Néu nhiét d6 qua thip, d6 nhét clia polyme s& qua cao va do
dé ty 1€ gidn nd s€ qua thip hoic tham chi hoan toan khong gian nd. Néu nhiét do
qué cao, cac vién bi dinh vao nhau do su néng chay pha tinh thé ciia polyme va do
do6 khong tao thanh céc hat chay tu do. Véan d khac lién quan dén viéc thuc hién
bude tao x6p & nhiét dd qua cao, d6 1a dd nhét cia polyme s& qua thap dé duy tri
chu triic dang td ong va s& quan sat dugc sy co ngot clia x6p hoic su xep céc 10.
Nhu c6 thé quan sét dugc tir Bang 4, dé dat dugc ty trong hat tuong tu, nhiét do
tao x8p clia cac vién c6 ham lugng gel cao cin phai twong dbi cao (dugc thé hién
trong Bang 4). Piéu nay c6 thé dugc giai thich béi 0 nhét cao hon do sy tao lién
két ngang mot phan giy ra. DP6i véi vién chi gdm copolyme nhiéu khdi
etylen/octen (va khong ghép silan), khé dat duoc ty trong cua hat thap hon 0,18
g/cc. Trong truong hop nay, su ghép silan (chi sb6 néng chay giam do su lién két
mach, nhu dugc thé hién trong Bang 2) va su tao lién két ngang cai thién kha ning
tao xOp clia cAc vién.

Dic tinh néng chay cua hat x6p gdm Si-g-OBC d4 tao lién két ngang va Si-
g-OBC khong dugc tao lién két ngaﬁg cling dugc tém tit trong Bang 4. Cac két
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qua DSC cho thdy ring sau khi tao lién két ngang, nhiét néng chay giam di. Mbi
hat x8p ctia mAu CS1-CS4 va IE6-IE7 déu co kich thude 16 déng déu nhé hon 100

micron.

5. Pic tinh nung két

D3 bit ngd phat hién dugc ring dic tinh nung két cua cac hat dugc cai
thién khi ting ham lugng gel cia cic hat x6p, nhur dugc thé hién trén Fig.1 va
Fig.2. Trén Fig.2, IE7 gn nhu khéng c6 céac 10 rong khi quan sat trén mat cit
ngang ctia tim x6p da nung két va mit phan céch gitra cac hat (ba hat) duoc niu
chay t6t hon nhidu. Khong bi rang budc boi Iy thuyét cu thé, chic chin 1a ham
lugng gel nim trong khoang tir 10% dén 80% tao ra kha ning chdng lai su co ngét
tdt hon, nho d6 ngan ngira su co ngdt cia hat va dan dn co it 16 rdng hon trong
tAm da nung Kkét. Tuy nhién, néu ham lugng gel cao hon 80%, cac hat s€ tré nén
khong thé nung két do do linh dong cta cac chudi polyme bi gidm di qua nhiéu.
Pidu nay giai thich tai sao hat CS4 (ham lugng gel 95,5%) khong thé duoc nung
két thanh tAm.

6. Nung két cac hat x6p Si-g-OBC di tao lién két ngang va tao ra vt pham x6p
nung két

Dé tao thanh vat phim x6p nung két, cac hat x6p theo Bang 4 dugc nung

két bang cach st dung quy trinh ddc bang thung tao hoi. Quy trinh dic bang thl‘mg'

tao hoi bit dau bang budc hiit chan khong cac hat x6p vao khudn duc bang thing
tao hoi. Sau d6, hoi nudc ¢o6 ap suit cao dugc phun vao khudn dé gia nhiét/lam
noéng chay bé mit cta hat. Déng thoi, khuén dugc déng lai dé dat duoc su nung
két gitra c4c hat. Ap suét hoi nu6c phu thude vao loai polyme duge sir dung trong
cac hat. Buge cubi cing cia quy trinh 1a qua trinh 1am ngudi bang nudc va qui
trinh tao chan khong dé loai bo nuéce. Toan bd thoi gian cta chu trinh nam trong
khoang tir 2 dén 5 phut.

Céc mAu cua vat phdm xdp nung két dugc tao ra bang cach sir dung
phuong phap d3 md ta trén ddy va cic tinh chét ctia-ching dugc phan tich. Bang 5

tom tit cdc mau duge st dung trong qua trinh tao ra vat phim x6p nung két duge
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str dung trong céc thir nghiém dudi day.

Béng 5. Céc hat x6p ding dé nung két

CS1 | Cs2 CS3 CS 4 IE6 IE7
Ty 1¢ ghép
silan (% trong| 0 1,08 1,08 1,08 0,68 0,56
luong)

Khong | Quy trinh (Il) | Quy trinh (II) | Quy trinh | Quy trinh
Tao linkét | Khong | XL | XL bangdung | XL bingdung | (I)XL |(I) XL béng
ngang (XL) XL (duoc | dich chét xtc | dich chét xuc | bang nuée | dung dich

ghép Si) tac tac néng chét xuc tac
Chét tao bot CO, CO, CcO, . CO, CO, CO,

Bang 6 liét ké céac tinh chét cia vat phim x6p nung két gdm Si-g-OBC

dugc tao ra bang thing tao hoi.

Bang 6. Dac tinh cta c4c vt phim x6p nung két gdm Si-g-OBC

Tinh chat
ciatim | CS1 CS2 CS3-1 Cs4 IE6 IE7
Quy trinh | Quytrinh | Quy trinh | Quy trinh
Kha Khéng XL (II) XL () XL |(@XLbang| (I)XL
on, . . :
. s (duoc ghép | bang dung | bang dung | nuéc néng | bang dung
Si) dich chdt | dich chat dich chat
xuc tac xuc tac xuc tac
Ham
' 0 2,3 84,5 , 49,2 69,6
luong gel Céc hat x0p
Do cling khong thé
42,6 - 364 41,0 , 40,2 40,0
Asker C nung ket
Ty trong, dugc
0,240 0,216 0,208 0,205 0,193
16p vo

Dbi v6i mu so sanh CS3-1 trong Bang 6, hat xbp ciia CS3 (theo Bang 4)
duoc ngdm trong dung dich dibutyl thiéc dé tao lién két ngang ciia hat x6p CS3
dén ham luong gel béng 84,5%, va tao ra hat xép CS3-1. Hat Xép 'CS3-1, ¢6 ham
luong gel 84,5% dugc nung két sau d6 dé tao thanh vat phdm x6p nung két CS3-1
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trong Bang 6.

Fig.3 thé hién két qua phuc hdi dong hoc ciia cic vt phdm x&p nung két
duoc thé hién trong Bang 6. O ddy, gid tri cia do bién dang du khi nén dong hoc
tirc thi thu duoc tir ty 16 phuc hdi & thdi didm 1 phat (d6 bién dang du khi nén
dong hoc tire thi = 2*(1 — ty 1& phuc hdi @1 phut)). Trén Fig.3, ty 1& phuc hdi &
thoi diém phuc hdi 1 phut 13 ddu hiéu chi bao dic tinh chinh. CS1 (dugc tao ra tir
OBC-khc‘)ng dugc tao lién két ngang, khong dugc nung két) c6 do bién dang du
khi nén dong luc tirc thi kém nhat v6i ty 16 phuc hdi 82% & théi diém 1 phut. Mau
CS2 dugce ghép silan nhung khong dugc tao li€n két ngang (ham luong gel 2,3%)
va c6 £ 1& phuc hdi 87% & thoi diém 1 phat. MAu CS3 tao ra ty 1¢ phuc hdi 89% &
thoi diém 1 phut. CAc tac gia sang ché da bit ngd phat hién dugc ring cic mau
IE6 va IE7, dugc tao lién két ngang dén ham luong gel nim trong khoang tir 10
dén 80% trude budce tao Xép, c6 d6 bién dang du khi nén dong hoc tirc thi tdt nht,
v6i 1 1& phuc hdi & thoi diém 1 phut trong g 12 93% va 98%. Theo két qua thoi
gian phuc hdi kéo dai (1au hon 1 phut), cac mau IE6 va IE7 phuc hdi gin nhu
100% troﬁg thoi gian ngin hon so véi cac mdu khéc khong duoc tao lién két
ngang hodc dugc tao lién két ngang sau quy trinh tao hat x6p. Piéu nay cho thiy
rang sy tao lién két ngang polyme Si-g-OBC dén ham luong gel nim trong
khoang tir 10% dén 80% trudc budc tao xdp, tao ra cac vat phim xdp nung két co
dac tinh cao.

Cu thé, du dinh réng séng ché khong bi gidi han & cac phuong an va phﬁn
minh hoa dugc thé hién & ddy, ma bao gdm cac dang cai bién ctia cac phuong 4n
nay bao gbm c cic phin ctia cac phuong 4n va dang két hop ctia c4c chi tiét cia
cac phuong an khac nhau nhu xuét hién trong pham vi cta phdn yéu ciu bao hd

sau day.
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1. Quy trinh tao vat pham xbp nung két bao gdm céc bude:

(i) tao lién két ngang ciia céc vién gdm copolyme nhiu khéi etylen/a-olefin dugc
ghép silan Si-g-OBC dén ham luong gel ndm trong khoang tir 30% dén 75% @é
tao ra cac vién Si-g-OBC di dugc tao lién két ngang, Si-g-OBC nay c6 chi s6
néng chay nam trong khoang tir 0,05 g/10phit dén 3,0 g/10phit;

(ii) tao x6p cac vién Si-g-OBC d4 tao lién két ngang d tao ra hat xbp Si-g-OBC
da tao lién két ngang c6 ham lugng gel nim trong khoang tr 30% dén 75%;

- (iii) nung két c4c hat xbp Si-g-OBC d tao lién két ngang; va

(iv) tao ra vat phim x6p nung két co:

dd ctmg dugc xac dinh theo do cimg Asker C nam trong khoang ttr 40,0 dén 41,0;
ty trong ndm trong khoang tir 0,190 g/cc dén 0,210 g/ce; va

ty 1€ phuc hdi dong hoc, dugc xac dinh & thoi diém 1 phut, nam trong khoang tir
87,0% dén 100%.

2. Quy trinh theo diém 1 bao gbm budc nhiing céc vién Si-g-OBC trong nuéc; va

tao lién két ngang c6 thiy phén cta cc vién Si-g-OBC dén ham luong gel nim

trong khoang tir 30% dén 75%.

3. Quy trinh theo diém 1 bao gdm budc ngim céc vién Si-g-OBC véi dung dich
dibutyl thiéc; va
tao lién két ngang c6 xtic tic clia cac vién Si-g-OBC dén ham luong gel nim trong

khoang tir 30% dén 75%.

4. Quy trinh theo diém bt ky trong s céc diém tir 1 dén 3 bao gébm budc tao lién
két ngang cia céc vién Si-g-OBC dén ham luong gel ndm trong khoéang tir 30%

dén 75% trudce khi tao x6p.

5. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 budc tao xbp

bao gdm viéc cho cac vién Si-g-OBC di tao lién két ngang tiép xtic v6i chét tao
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bot trong diéu kién tao Xép; va

tao ra cac hat x8p Si-g-OBC d4 tao lién két ngang.

6. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3 bao gdbm budc tao ra
cac hat x6p Si-g-OBC d tao lién két ngang co:

(i) ty trong nho hon 0,200 g/cc;

(ii) nhiét 40 néng chay nim trong khoang tir 117°C dén 121,5°C; va

(iii) nhiét néng chay, AH tinh theo J/g, nim trong khoang tir 63 dén 65.

7. Vat phim xbp nung két chira:

cac hat x6p gdbm copolyme nhiéu khéi etylen/a-olefin duge ghép silan da tao lién
két ngang Si-g-OBC c6 ham lugng gel nim trong khoang tir 30% dén 75%, Si-g-
OBC nay c6 chi sb néng chay ndm trong khoang tir 0,05 g/10phut dén 3.0
g/10phut;

do cing dugc xac dinh theo do cirng Asker C nam trong khoéang tir 40,0 dén 41,0;
ty trong nam trong khoang tir 0,190 g/cc dén 0,210 g/cc; va

ty 16 phuc hdi déng hoc, dugc xé4c dinh & thoi diém 1 phut, nim trong khoang tir
87,0% dén 100%.

8. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 Si-g-OBC ¢c6
ty 1€ ghép silan tir 0,56% t6i dudi 1,08%.

9. Vat phdm x6p nung két theo diém 7, trong d6 Si-g-OBC c6 ty 1& ghép silan tir
0,56% t6i dudi 1,08%.
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CE1 (khong XL, ham lugng gel 0%) CE2 (khéng XL (dugc ghép Si),
ham luong gel 2,3%)

HV
/500 kv 4

IE6 (ham luong gel 49,2%) IE7 (ham lugng gel 69,6%)

F
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