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(57) Sang ché dé cap dén thanh phan chét xtic tac titan ran, chit xtc tic dung dé
polyme hoa olefin, va phuong phap polyme héa olefin ma cho phép polyme olefin
c6 tinh déu 14p thé cao hon va phan bé trong lwong phan tir t6t hon so véi cac
polyme thong thudng duge san xuét theo cach rat tich cuc. Ngoai ra, sang ché dé
xuit polyme propylen c6 cac dic tinh vét 1y khac véi cac dic tinh vat Iy cua cac
polyme propylen thong thuong. Thanh phin chit xuc tic titan ran (I) dung cho
san xuét polyme olefin chira titan, magie, halogen, va hop chét chtra nhém da este
vong (a) duoc thé hién béi cong thie (1) dudi ddy. Uu tién 13, polyme propylen
ma thu duoc bang cach phuong phép polyme hoéa olefin va c6 cac dic tinh nhiét
cu thé nhu duge xac dinh chil yéu bang phan tich nhiét quét vi sai (DSC).
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Linh vire k§ thuat dwoc dé cap
[0001]

Sang ché dé cap dén thanh phén chét xuc tac titan rin, chat xic tac dung dé
polyme héa olefin chtra thanh phan chit xtc tac titan rén, phuong phap polyme

hoéa olefin gdbm chit xuc tac ding dé polyme hoéa olefin, va polyme propylen.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché
[0002]

Cho dén nay, céc chit xtc tac da biét ma dugc st dung dé san xuit polyme
olefin nhu 1a homopolyme etylen, homopolyme a-olefin hodc copolyme etylen/o-
olefin gdm cac chét xtc tac chtra hop chét titan dugc mang trén magie halogenua
dugc hoat héa. Duéi day, “homopolyme héa” va “copolyme héa” cé thé dugc goi

chung 1a “polyme hoa”.
[0003]

Chéng han, cac chat xic tac chira titan tetraclorua hoic titan triclorua duogc
goi 12 cac chét xuc tac Ziegler-Natta, va cac chét xtc tac chira hop chat hitu co
kim loai va thanh phan chat xtc tac titan rdn gdbm c6 magie, titan, halogen, va chét
cho dién tir dugc biét dén rong réi la cac chat xuc tac dung dé polyme hoa olefin

nhu vay.

[0004]
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Céc chét xuc tic néi sau thé hién hoat tinh cao trong polyme héa cac o-
olefin nhu 13 etylen, propylen, va I1-buten. Cac polyme o-olefin thu dugc c6 thé

c6 tinh déu 14p thé cao.
[0005]

Trong sb cac chit xic tac & trén, di dugc bao céo riang hoat tinh polyme
hoéa va tinh 14p thé dic thu tuyét voi duge chimg minh khi chit xtic tac gdm ¢o
thanh phé“m chét xuc tac titan rin mang chét cho dién tit duogc lya chon tir cac este
axit carboxylic dugc thé hién dic trung boi cac este axit phtalic, hop chat nhom-
alkyl 12 thanh phin ddng xuc tac, va hop chét silic c6 it nhat mét Si-OR (trong d6
R 14 nhém hydrocacbon) duge sir dung cu thé (vi dy, Tai liéu sang ché 1). Ngoai
cac este axit phtalic, mot sb luong 16n cac chét cho dién t&r nhu 13 cac hop chét

polyete dang duoc nghién clru.
[0006]

V& nghién ctru lién quan dén hop chét este 13 chét cho dién ti, chét xtic tac
chira este axit carboxylic c6 hai hodc nhidu nhém este (vi du, Tai liéu sang ché 2)
cling duge boc 16. Chit don sang ché nay ciing da bao céo vé mot hop chit este c6
cAu tao vong cu thé tao ra, theo cach rét tich cuc, polyolefin c6 phan bb trong
lwong phan tir rong (Tai liéu sang ché 3).
[0007]

Chét xtc tac ¢ este axit sucxinic dugc thé 13 chét cho dién tir dugc bao cao
1a chit xuc tac ma tao ra polyolefin c6 phan bé trong lugng phan ti rong. Chii don
sang ché nay cling da bdo c4o v& mdt chat xuc tac chira polyeste axit carboxylic

cé cau tao vong cu the (Tai li€u sang ché 4).

Danh séch tai tiéu trich dan
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Tai liéu sang ché

[0008]

Tai liéu sang ché 1: JP57-63310A
Tai lidu sang ché 2: JP2005-517746A
Tai liéu sang ché 3: W02008/010459
Tai liéu sang ché 4: W0O2006/077945
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Van dé k¥ thuat

[0009]

Polypropylen (polyme propylen) 1a polyme cua olefin c6 3 nguyén tir

cacbon hodc nhiéu hon duogc biét c6 tiém nang thé hién tinh chiu nhiét va do cimg
¢4 thé so sanh duge véi cac chat déo k§ thudt ¢ muc dich thong thudng trong khi

¢6 cAu tao hydrocacbon. Polyolefin, ma 1 ciu tao hydrocacbon, 13 vat lidu gy ra

ganh nang méi trudng twong dbi thip boi sinh ra khi ddc mét cach t6i thiéu trong

khi thiéu huy dbt chay hodc tai ché nhiét (phwong phap tai ché dé thu hoi ning

lwong nhiét bang cach ddt chay nhu, vi du, ning lugng dién).

[0010]

Ciing d4 biét ring tinh chiu nhiét ctia polyme propylen phu thudc nhiéu vao
tinh déu 1ap thé c6 no, va dd cung bi anh hudng khéng nhing béi tinh déu 1ap thé
ma con ca phan bd trong luong phan tr. Trong khi cac k¥ thuat di phat trién ma
kiém soét tinh déu 14p thé dén muc d6 dang ké, mong doi rang voi sy tién bd gan
day vé cong nghé dic thi cac polyme c6 tinh déu 1ap thé cao hon cé thé the hién

cac dic tinh vat 1y ngoai mong doi. Pong thoi ¢ phan b trong lwong phan tir
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rong hon c6 thé cling cai thién thém su can bang déc tinh véat ly. Mat khac, tir quan
diém vé bao vé moi trudong va kinh t€, sy phat trién vé cac chat xdc tac thé hién

hoat tinh cao hon dugc yéu cau.
[0011]

Do d6, muc dich cia sang ché 1a dé xuét thanh phén chét xuc tac titan ran,
chat xuc tac dung dé polyme héa olefin, va phuong phap polyme héa olefin ma
cho phép polyme olefin c6 tinh déu 14p thé cao hon va phan bd trong lwong phan
ttr tot hon so véi cac polyme thong thudng dugc san xuét theo cach rat tich cyc.
Muc dich khéc cta sang ché 1a dé xuét polyme propylen c6 cac dic tinh vat Iy
khéc biét voi cac dac tinh cda cac polyme propylen thong thudng.

Bién phap giai quyét van dé
[0012]

Két qua ctia viéc nghién ctru k¥ ludng 1a cac tac gid sang ché da phat hién
ra rang thanh phan chit xdc téc titan rin chira hop chat este da héa tri c6 ciu tao
vong béo cu thé cho phép polyme c6 phan bé trong lugng phén tir rong va tinh
déu lap thé rét cao ducjc san xuét theo céach rat tich cuc, va dd hoan thanh sang

ché. Sang ché d& cap dén cac myc tir [1] dén [13] dudi day, chéng han.
[0013]

[1] Thanh phin chit xtc téc titan rén (I) gdm titan, magie, halogen, va hop

chét chtra nhém da este vong (a) duge thé hién boi cong thire (1) duéi day:
[0014]

[Cong thic 1]
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(1)

trong d6 moi m va n doc 1dp 1a so nguyén tir 1 dén 5, v4i moi quan hé la

m+x > 4 dugc dap Ung;

R! va R? mbi nhém doc 14p 12 nhém hydrocacbon duoc thé hoic khéng duoc
thé ¢6 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhidu R?, nhidu R*, va R® dén R® mdi nhém
doc 1ap 1a nhém dugce lua chon tir nguyén tir hydro, nhém hydrocacbon dugc thé
hodc khong duoc thé ¢ 1 dén 20 nguyén tir cacbon, hodic nguyén tir halogen;
nguyén tt hydro, nguyén tir cacbon, hodc ca hai, ciia R' dén R® duoc thay thé tiy
¥ boi it nhat mot nguyén tir duoc lua chon tir nhém gdm c6 nguyén tir nito, nguyén
tlr oxy, nguyén tir phospho, nguyén tir halogen, va nguyén tt silic; hai hoéc nhiéu
nhém duoc lua chon tir R dén R® duoc lién két tuy y v6i nhau dé tao ra vong don
vong hodc da vong, va cac phén tr thé 1ién k& duoc lién két truc tiép tuy v dé tao
ra lién két bdi; R® duoc lién két tuy y véi mot hodc nhiéu nhém duoc lua chon tir
R* dén R® d8 tao ra vong don vong hodc da vong, va cc phan tir thé lién ké dugc
lién két truc tiép tiy ¥ dé tao ra lién két bdi; cac nhém R3 dugce lién két véi cing
cacbon dugc lién két tiy ¥ v6i nhau dé tao ra vong don vong hogic da vong; trong
khi cdc nhém R? duoc lién két v6i cac nguyén tir cacbon khac ¢6 mbi quan hé doc
14p v6i nhau, cdc nhém R? dugc lién két véi cac nguyén tur cacbon lién ké duge
lién két truc tiép tuy ¥ voi nhau dé tao ra lién két boi; R* dugc lién két thy y v6i

mot hodic nhiéu nhém duoc lua chon tir R? va R’ dén R® dé tao ra vong don vong
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hoic da vong, va cac phan tir thé lién ké duoc lién két truc tiép thy ¥ dé tao ra lién
két boi; cac nhém R* duge lién két véi ciing cacbon dugce lién két tly v voi nhau
dé tao ra vong don vong hodc da vong; va trong khi cac nhém R* duoc lién két
voi cac nguyén tir cacbon khac cé mbi quan hé doc 14p v6i nhau, cdc nhém R*
dugce lién két v6i cac nguyén ti cacbon lidn ké duoc lién két truc tiép tiy v véi

nhau dé tao ra lién két boi.
[0015]

[2] Thanh phén chét xuc tac titan rn (I) theo muc [1], trong d6 m 14 2 hodc

16n hon, va n 1a 2 hodc 16n hon.

[3] Thanh phdn chét xtc téc titan rén (I) theo muc [1], trong d6 R® dén R®

13 cc phan tir thé doc 14p.
[0016]

[4] Thanh phan chét xuc tac titan ran (I) theo muc [1], trong d6 R! va R?
mdi nhém doc lap 1a nhém alkyl duge thé hodc khong duge thé, nhém alkenyl
duoc thé hodc khong dugc thé, nhom xycloalkyl dugc thé hoac khong dugc thé,
nhém aryl dugc thé hoac khong duoc thé, hodc nhém heteroaryl duoc thé hodc

khoéng duoc thé.
[0017]

[5] Thanh phin cht xtc téc titan rén (I) theo muc [1], trong d6 R* dén R®
mdi nhém doc 1ap 1a nhém duoc lua chon tr nguyén tir hydro, nhém alkyl dugc
thé hoéc khong duoc thé, nhém alkenyl duoc thé hoac khong dugc thé, nhom
xycloalkyl dugc thé hoic khong duoc thé, nhém xycloalkenyl dugc thé hoic
khong duge thé, nhém alkoxy duogc thé hodc khong duge thé, nhém alkenyloxy

duoc thé hodc khoéng dugc thé, nhém xycloalkyloxy duogc thé hodc khong dugc
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thé, nhém xycloalkenyloxy dugc thé hodc khong duoc thé, nhém aryl duoc thé
hodc khong dugc thé, nhom aryloxy dugc thé hoic khong duoc thé, nhom
heteroaryl duoc thé hoac khong dugc thé, hoac nhém heteroaryloxy dugc thé hoic

khong duoc thé.
[0018]

[6] Chat xtic tic dung dé polyme héa olefin, gdm: thanh phan chit xtc téc
titan rin (I) theo muc [1]; va thanh phén chét xtc tac hop chat hitu co kim loai (IT)
g@)m nguyén t6 kim loai duoc lua chon tir Nhom 1, Nhém 2, va Nhom 13 ciia bang

tuin hoan.
[0019]

[7] Chét xtic tic ding dé polyme héa olefin theo muc [6], con gbm chit cho

dién tir (TI0).

[8] Phuong phap polyme héa olefin, gdm polyme héa olefin véi su c6 mat

ctia chit xtc tac ding dé polyme hoéa olefin theo muc [6] hodc [7].
[0020]

[9] Polyme propylen dép ting cac yéu cau (aH) dén (8H) dudi day:
(aH) MFR > 10g/10 phut
(BH) AH>280J/g
(YH) AH (cao) > 10%
(8H) [AH (trung gian) / AH (thap)] > [AH (cao) / AH (trung gian)]

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hiéu trong céc yéu cau (aH) dén (5H) 1a

nhu sau:
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MFR: Téc d6 dong néng chay (g/10 phit) duoc xac dinh 230°C & tai trong
13 2,16kg theo tiéu chuin ASTM 1238;

AH: luong nhiét néng chay (J/g) duge do bang phuong phap DSC;

AH (cao): Ty 1&€ % cua luong nhiét ndng chay trong vung cao hon 165°C
theo AH;

AH (trung gian): Ty 1€ % cda lugng nhiét néng chay trong vung 160°C hodc

cao hon va 165°C hoic thip hon theo AH; va

AH (thép): Ty 1& % ctia luong nhiét néng chay trong viing thap hon 160°C
theo AH;

v6i didu kién 1a tdng ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 12 100%.
[0021]

[10] Polyme propylen theo muc [9], con dép ung yéu cau (¢H) duéi day:
(eH) AH (thap) < 61%
[0022]

[11] Polyme propylen dap Uimg céc yéu cau (o) dén (8L) dudi day:
(aL) MFR < 10g/10 phut
(BL) AH> 80 J/g

(yL) AH (cao) > 18,5%, AH (trung gian) > 28%, va [AH (cao) + AH (trung gian)]
< 80%

(L) Tmf> 170,0°C

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hiéu trong cic yéu cau (aL) dén (8L) 1a

nhu sau:
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MEFR: Téc do dong néng chay (g/10 phut) duge xac dinh ¢ 230°C & tai trong
14 2,16kg theo tiéu chudn ASTM 1238;

AH: lugng nhiét néng chay (J/g) dugc do boi phuong phap DSC;

AH (cao): Ty 1€ % cuia lugng nhiét nong chay trong vung cao hon 165°C
theo AH;

AH (trung gian): Ty 1€ % cua lugng nhiét néng chay trong vung 160°C hodc

cao hon va 165°C hoic thip hon theo AH; va

AH (thap): Ty 18 % cua luong nhiét néng chay trong ving thap hon so véi
160°C theo AH;

v6i didu kién 13 tdng cua AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 12 100%;

va

Tmf: Diém ndng chay cudi °C duoc xac dinh bang phuong phéap duéi day
vGi phén tich nhiét quét vi sai (differential scanning calorimeter-DSC) trong thiét

bi DSC220C duoc san xuét bsi Seiko Instruments Inc.;
3 dén 10mg mau duoc han kin bén trong cc nhom,
duoc gia nhiét tir nhiét do trong phong dén 240°C & toc do 80°C/pht,
duoc gitt & 240°C trong 1 phut,
duoc lam mat t6i 0°C & tde do 80°C/phit,
duoc gilt & 0°C trong 1 phut,
duoc gia nhiét dén 150°C & toc do 80°C/phut,

duogc gilt & 150°C trong S phut, va
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duoc gia nhiét dén 180°C & téc do 1,35°C/phut dé tao ra db thi, va gia tri
nhiét d cua giao diém gitta dudng gbc va tiép tuyén cta diém udn & phia nhiét
d6 cao cua dinh xuét hién trén dd thi duge xem 13 diém néng chay cubi.
[0023]

[12] Polyme propylen theo muc [11], con ddp ing yéu cau (eL) dudi day:
(eL) Tmf - AH (cao) > 149,0
[0024]

[13] Polyme propylen dép tmg cac yéu cau (aS) dén (eS) dudi day:
(0S) Ham luong thanh phan hoa tan decan > 5%
(BS) AH> 280 J/g
(yS) Tmf > 169°C
(8S) AH (thip) > 61%, va 20% > AH (cao) > 5%

(¢S) Ham lugng ctia don vi cdu tao dugc dén xudt tir olefin khong phai 14 propylen

trong phan khong hoa tan decan < 5% mol

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hiéu trong céc yéu cau (aS) dén (eS) 1a

nhu sau:
AH: luong nhiét néng chay (J/g) duogc do bang phuong phap DSC;

AH (cao): Ty 1€ % cua lugng nhiét néng chay trong vung cao hon so voi

165°C theo AH;

AH (trung gian): Ty 1€ % ctia lugng nhiét néng chay trong viung 160°C hodc

cao hon va 165°C hoic thap hon theo AH; va

10
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AH (thip): Ty 18 % cia lugng nhiét néng chay trong ving thap hon so véi
160°C theo AH;

vé6i diéu kién 12 tdng ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 12 100%;

va

Tmf: Piém néng chay cudi °C duge xac dinh bang phuong phép duéi day
v61 phan tich nhiét quét vi sai (DSC) trong thiét bi DSC220C duoc san xuét béi

Seiko Instruments Inc.;

3 dén 10mg mau duogc han kin bén trong cdc nhom,

duoc gia nhiét tir nhiét d6 trong phong dén 240°C & toc d6 80°C/phiit,

duoc gitr & 240°C trong 1 phut,

dugc lam mat t6i 0°C & tée d6 80°C/phit,

duogc gitt & 0°C trong 1 phut,

duogc gia nhiét dén 150°C & tde do 80°C/phut,

dugc gitt & 150°C trong 5 phut, va

duoc gia nhiét dén 180°C & toc do 1,35°C/phut dé tao ra dd thi, va gia tri
nhiét do cua giao diém gitta dudong gbc va tiép tuyén ctia diém udn & phia nhiét
dd cao ctia dinh xudt hién trén dd thi duoc xem 1a diém néng chay cudi.
Hiéu qua cia sang ché
[0025]

Theo sang ché, polyme olefin c6 tinh déu lap thé rat cao, thé hién cac dic
tinh 1a diém néng chay cao va tinh phu thudc trong lugng phan tir cia nhiét néng

chay, va c6 phan b trong luong phan tir réng c¢6 thé dugc san xuét theo cach rat

11
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tich cuc. Doi vai cac g dung nhu 1a mang, polyme ma c6 thé dugc mong doi ¢

do trong sudt tuyét voi cling c6 thé duoc san xuét.
[0026]

C6 thé dugc mong doi ring viée st dung thanh phan chat xuc tac titan ran,
chét xuc tac dung dé polyme hoa olefin, va phuong phap polyme héa olefin ctia
sang ché cho phép polyme olefin khong nhitng c6 kha nang duc va do cing ma

con tinh chiu nhiét cao hon dugc san xuét, chéng han.
M0 ti viin tit hinh vé
[0027]

Fig.1 13 dd thi do DSC (cac diéu kién trong budc gia nhiét thit hai) cua polyme

cua Vi du 2-1.
MBO ta chi tiét sang ché
[0028]

Duéi day, thanh phan chét xuc téc titan ran (I), chét xtic tac dung dé polyme
héa olefin, phuong phép san xuét polyme olefin, va polyme propylen theo sang

ché s& dugc mo ta chi tiét.
[0029]
[Thanh phan chét xtc tac titan ran (I)]

Thanh phan chét xuc tac titan ran (I) theo sang ché chua titan, magie,
halogen, va hop chit este da hoa tri ¢6 céu tao vong cu thé (duéi day cling dugc

goi 13 “hop chit chira nhém da este vong (a)”).
[0030]
<Hop chét chita nhém da este vong (a)>

12
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Hop chét chtra nhém da este vong (a) dugc thé hién boi cong thire (1) dudi

day:
[0031]

[Cong thuc 2]

(1)

trong d6 moi m va n doc 1ap la so nguyén tr 1 dén 5, véi moi quan hé 1a

m+x > 4 dugc dap ung;

R! va R? mbi nhém doc 1ap 1a nhém hydrocacbon duoc thé hoic khong dugc
thé c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhiéu R?, nhidu R?, va R® dén R® mdi nhém
doc 1ap 1a nguyén tir hydro, nhdm hydrocacbon dugc thé hodc khong duoc thé ¢6
1 dén 20 nguyén tir cacbon, hodc nguyén tir halogen; nguyén tir hydro, nguyén tu
cacbon, hodc cé hai, ciia R' dén R® dugc thay thé tiy ¥ béi it nhat mot nguyén tir
duoc lua chon tir nhém gbém cé nguyén tir nito, nguyén tir oxy, nguyén tir phospho,
nguyén tir halogen, va nguyén tir silic; hai hodc nhiéu nhém duge lua chon tir R®
dén R® duoc lién két thy v voi nhau dé tao ra vong don vong hodc da vong, va céc
phan tt thé 1ién ké duogc lién két truc tiép tiy ¥ dé tao ra lién két boi; R® dugc lién
két tiy ¥ v6i mot hodc nhidu nhém dugce lwa chon tir R* dén R® dé tao ra vong don

vong hodc da vong, va cac phan tir thé 1ién ké duoc lién két truc tiép tily ¥ dé tao

13
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ra 1ién két boi; cac nhom R3 duoc lién két véi cung cacbon dugc lién két tuy y voi
nhau dé tao ra vong don vong hodc da vong; trong khi cic nhém R? lién ké c6 moi
quan hé doc 14p véi nhau, cac nhém R? dugce lién két truc tiép tiy ¥ voi nhau dé
tao ra lién két bodi; R* duoc lién két thy y voi mét hoac nhiéu nhém dugc lua chon
tir R? va R® dén R® dé tao ra vong don vong hodc da vong, va cac phan tir thé lién
k& duoc lién két truc tiép tiy v dé tao ra lién két bdi; cac nhém R* dugc lidn két
v6i cling cacbon duge 1ién két ty v v6i nhau dé tao ra vong don vong hozc da
vong; va trong khi cac nhém R* lién ké c6 mbi quan hé doc 1ap véi nhau, céc
nhém R* duge lién két truc tip tiy ¥ v6i nhau dé tao ra lién két boi.

[0032]

M&i m va n duge lua chon tir s6 nguyén tir 1 d&én 5, véi mdi quan hé 13 m+x
> 4 dugc dap ung.

MObi m va n 1a céc gia tri sb lién quan dén kich thude va sy cén bang cua
cAu tao vong. Giéi han dudi dugce vu tién cia m va n 1a 2. Hon nita, theo phuong
an uu tién, ca hai m va n la 2 hoac 16n hon.

[0033]

Gié6i han trén ctia m van 13 5, va gi6i han trén dugc uu tién la 4. Céc gia tri
s6 clia m va n c6 thé 13 giéng nhau hoic khac nhau.
[0034]

R! va R? mbi nhém doc 1ap 1a nhém hydrocacbon duge thé hoac khong duogc
thé c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon. R! va R? vu tién 14 hydrocacbon duoc thé hodc
khéng dugc thé ¢6 nhém aryl va 6 dén 20 nguyén it cacbon, va cé thé 1a cAu tao
chtta nguyén tir khac loai, ma s& dugc md ta dudi day. Cac vi du vé nhom aryl

chira nguyén tir khac loai gom cac nhom cé khung goc cé cau tao trong do ban
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than ciu tao aryl chira nguyén tir khac loai, nhu 13 vong pyrol hoic vong pyran,
va cac nhém trong d6 phan tir thé nhu 13 nhém hydrocacbon chira nguyén tir khac

loai, vi dy, nhém alkoxy, duoc lién két véi vong benzen.
[0035]

Vi du dai dién vé c4u tao chira nguyén tir khac loai la cAu tao c6 phﬁn tr thé
chira nguyén ti khac loai, vi du duoc wu tién vé phan tir thé nhu vay 12 nhém aryl

chira nguyén ttr khac loai, va vi du déc biét vu tién la nhém aryl chira oxy.
[0036]

R? dén R® va R mdi nhém doc 1ap 13 nhém duogc lua chon tir nguyén ti
hydro, nhém hydrocacbon dugc thé hodc khong duoc thé c6 1 dén 20 nguyén tir

cacbon, hoac nguyén tir halogen.
[0037]

Nguyén tir hydro, nguyén tir cacbon, hodc ca hai trong R! dén R® c6 thé
duoc thé mot phén v6i {t nhat mot nguyén t& dugc lya chon tir nhom gém co
nguyén ti nito, nguyén tir oxy, nguyén ti phospho, nguyén tir halogen, va nguyén
tir silic. Tt 13, cac phuong 4n cua R! dén R® gdm cac nhém hydrocacbon chira
nito, oxy, phospho, halogen, va silic. Cac nguyén t6 nay c6 thé duogc thé & mot
hodc nhiéu vi tri.

[0038]

Trong sang ché, thuat ngt “nguyén t&” nhu trong, chang han, nguyén tix
halogen hodc nguyén tir hydro trong phin mé ta vé& phn tir thé c6 thé dé cap dén,
tAt nhién 13, cdc khia canh véi lién két nhu 14 “H-" hogc “Cl-” khi dugc biéu dién
trong cong thirc cu tao.

[0039]
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R! va R? ¢6 thé duoc lién két v4i nhau dé tao ra cau tao vong. Ngoai ra,
phan tir thé dugc lua chon tir nhém gom c6 R! va R? va phan tir theé dugc lya chon

tir nhém gdm c6 R3 dén R8 c6 thé duge lién két voi nhau dé tao ra cu tao vong.
[0040]

V& R3 dén R8, cac phén tir thé 1ién ké c6 thé duoc lién két truc tiép dé tao ra

lién két déi cacbon-cacbon hodc lién két ba.
[0041]

R3 ¢ thé duoc lién két vi mot hoic nhiéu nhém duoc lua chon tir R* dén
R? dé tao ra vong don vong hodc da vong. Cac nhém R* duoc lién két véi cing

cacbon c6 thé duoc lién két v&i nhau dé tao ra vong don vong hodc da vong.

Khi cac nhém R3 dugc lién két v6i cac nguyén tir cacbon khac c6 méi quan
hé doc 1ap v6i nhau, cac nhém R® duoc lién két vai cac nguyén tir cacbon lién ké
c6 thé duogc lién két truc tiép véi nhau d8 tao ra lién két boi. O day, co mbi quan
hé ddc 1ap nghia la nhiéu nhém R3 ¢6 thé duoc phén biét rd rang véi nhau vé mit
cong thic cAu tao, va, cu thé 13, chéng han, dé cap dén clu tao trong do nhiéu
nhém R ma duoc lién két véi cac nguyén tir cacbon khéc khong dugc lién két voi
nhau dé tao ra chu tao vong c6 ba hoac nhiéu bd phan vong.

[0042]

R* ¢6 thé duoc lién két véi mét hodc nhidu nhém duge lya chon tir R® va R’
dén R® d8 tao ra vong don vong hodc da vong, va cac phan tir thé lién ké co thé
duoc lién két truc tiép dé tao ra lién két boi. Cac nhém R* dugce lién két véi cing
cacbon c6 thé dugc lién két v4i nhau dé tao ra vong don vong hodc da vong.

[0043]
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Khi cadc nhém R* dugc lién két véi cdc nguyén ti cacbon khéac ¢6 moi quan
hé doc 14p véi nhau, cdc nhdm R* duoc lién két véi cac nguyén tir cacbon lién ké
c6 thé dugc lién két truc tiép vdi nhau de tao ra lién két boi. Cum tir “cé moi quan

hé doc 1ap” 1a nhu duge mo ta cho R3.
[0044]

[t nhat mot trong s6 cac phan tir thé R dén R® ¢6 thé wu tién 14 phan tir thé
khong phai 1a hydro tir quan diém vé sy can bang giita hoat tinh, tinh déu 1ap thé,
va cac dic tinh khac. Hon nita, mét hodc nhiéu nguyén tir cacbon ma tao ra cau

tao vong c6 thé wu tién 1a cacbon bac bén.
[0045]

Nhu s& dugc mé ta dudi ddy, ciu tao vong chinh duoc thé hién béi cong
thte (1) duoc coi nhu 4nh huéng 16n dén dac tinh chét xtc téc, va nhu vay R® dén
R® ¢4 thé wu tién 14 doc 14p v6i nhau tir quan diém vé chi phi san xuét va d& kiém
soat. RS dén R® ciing wu tién 1a doc 1ap voi R3 va RY. Mit khac, cac phuong an vé
RS dn R8 ¢6 thé duoc lién két v4i nhau dé tao ra cAu tao vong nhu dugc mo ta &
trén. Phan gbc ma tao ra vong co thé co cAu tao mdt vong cling nhu ciu tao da
vong. Phan gdc ma tao ra vong ¢ thé 13 cau tao c6 ciu tao kép va ciu tao vong
nfta. Céu tao vong ma dugc tao ra bdi cac phﬁn tr thé duoc lién két véi nhau c6
thé wu tién 1& cAu tao c6 lién két dbi. Lién két doi uu tién hon 1a lién ket doi
cacbon-cacbon. Lién két ddi cacbon-cacbon g(‘Sm cAu tao thom. CAu tao vong nhu
vay 1a gidng nhu ciu tao chira R? va R* duoc lién két v6i cacbon, ma s& duge mo
ta dudi day.

[0046]
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Nhém hydrocacbon 12 nhém hydrocacbon héa tri mét c6 1 dén 20 nguyén
tir cacbon, wu tién 14 1 dén 10 nguyén tir cacbon, wu tién hon 12 2 dén 8 nguyén tir
cacbon, con wu tién hon 12 3 dén 8 nguyén tir cacbon, uu tién hon nira 1a 4 dén 8
nguyén tr cacbon, va dic biét vu tién 1a 4 dén 6 nguyén tir cacbon. Cac vi du vé
nhém hydrocacbon gém cac nhém hydrocacbon béo, cac nhém hydrocacbon vong
béo, va cac nhom hydrocacbon thom, nhu la nhém metyl, nhém etyl, nhém n-
propyl, nhom isopropyl , nhém n-butyl, nhém isobutyl, nhém hexyl, nhém heptyl,
nhom octyl, nhom 2-etylhexyl, nhom dexyl, nhém dodexyl, nhém tetradexyl,
nhém hexadexyl, nhém octadexyl, nhom eicosyl, nhém xyclohexyl, nhém aryl
duoc thé hodc khéng duogc thé nhu 1a nhém phenyl, va nhom xycloalkenyl dugc
thé hodc khéng dugc thé. Cic nhém hydrocacbon vong béo va cic nhém
hydrocacbon thom c6 thé chtra phan tir thé. Trong s6 céc phan tir thé nhu vay, uu
tién 1a, chéng han, nhém n-butyl, nhém isobutyl, nhém hexyl, nhém octyl, va

nhom phenyl, va uvu tién hon la nhdém n-butyl, nhém isobutyl, va nhém phenyl.
[0047]

R! d@én R?® 6 thé 1a cac nhém hydrocacbon chira nito, oxy, phospho, halogen,
va silic. Cac phﬁn ttr thé nhu vay cb thé duoc lua chon tir cac cAu tao d3 biét. Cu
thé hon 14, cac vi du dugc wu tién gdbm nhém chira cAu tao carbonyl nhu 13 nhém
este axit carboxylic, nhém aldehyt, nhém axetyl, hodc nhém oxycarbonylalkyl,
nhém alkoxy, nhém alkoxy duoc thé hodc khong dugc thé, nhém alkeﬁyloxy duogc
thé hoic khong dugc thé, nhom xycloalkyloxy dugc thé hodc khong duoc thé,
nhém xycloalkenyloxy dugc thé hodc khong duoc thé, nhém aryloxy dugc thé
hoac khéng duoc thé, nhom heteroaryl dugc thé hoic khong duogc thé, nhom
heteroaryloxy dugc thé hodc khong duoc thé, va nhém siloxy. Nguyén tir khac

loai wu tién la nito va oxy, va uu tién hon la oxy.
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[0048]

Phén tir thé chita nguyén tir khéc loai uu tién 12 nhém aryl chira phan tir thé
chtra oxy, va vi du dugc uu tién 1a, cu thé, ciu tao trong do phﬁn tt thé chia OXy
nhu la nhém alkoxy, nhom aryloxy, nhém alkoxyalkyl, nhém aryloxyalkyl, va
phan tir thé trong d6 oxy ctia phan tir thé & trén duoc thay thé bang nhém carbonyl
hodc nhém carboxyl dugc lién két véi khung thom. Trong sb céc phan tir thé nhu
vay, phan tir thé trong d6 nhém alkoxy hodc nhém aryloxy duge lién két véi khung
thom 12 dugc wu tién, va phn tir thé trong d6 nhém alkoxy dugc lién két véi
khung thom 13 wru tién hon. S6 luong cac nguyén tir cacbon trong phén tir thé chira
oxy uu tién la 1 dén 10, wu tién hon 1a 1 dén 8, va con uu tién hon 1a 1 dén 6. Cu
th8 hon, cac vi du wu tién ngoai nhém metoxyphenyl gom nhém etoxyphenyl,
nhoém propyloxyphenyl, nhém isopropyloxyphenyl, nhom butoxyphenyl, va
nhom phenoxyphenyl. Nhom aryl chira phén tir thé chira oxy nhu vay c6 thé duoc

str dung wu tién cu thé cho R! va R2.
[0049]

Ul tién 13, it nhat mot trong s6 R! dén R® 14 phan tir thé ctia cac phuong 4n
wu tién & trén, va, uu tién hon 14, tit ca la cac phﬁn tr thé clia cac phuong an uu
tién & trén.

[0050]

Trong sb céc phan tir thé nhu vay, mbi nhém R* dén R® uu tién doc 14p 12
nguyén tir hydro, nhém hydrocacbon nhu la nhém alkyl duoc thé hoic khong
duoc thé, nhém alkeny! duge thé hodc khong duge thé, nhém xycloalkyl dugc thé
hodc khong duoc thé, nhom xycloalkenyl dugc thé hodc khong duogc thé, nhém

alkoxy duogc thé hoac khong duogc thé, nhom alkenyloxy dugc thé hodc khong
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duoc thé, hodc nhém aryl dugc thé hodc khong duogc thé; hoac nhém hydrocacbon
chira nguyén tir khac loai nhw 13 nhém xycloalkyloxy dugc thé hoic khong duoc
thé, nhém xycloalkenyloxy duoc thé hoic khéng dugc thé, nhém aryloxy dugc
thé hodc khong duogc thé, nhém heteroaryl duoc thé hoic khong dugc thé, hodc
nhém heteroaryloxy duoc thé hoic khéng dugc thé. Trong sb niy, nhém
hydrocacbon 12 wu tién hon, va nhém alkyl dugc thé hodc khong duoc thé 1a dac
biét uu tién.

[0051]

CAu tao mach cacbon gdm ciu tao C-R® va ciu tao C-R* ctia cong thire (1)
c6 thé 13 cAu tao gdm c6 bat ky lién két nao trong sb lién két don, lién két doi, va
lién két ba, va vu tién 12 gdm c6 chii yéu lién két don. Nguyén tir khac loai c6 thé
co gifta cac cAu tao mach cacbon. Cac vi du vé céc cau tao mach nhu vay gém cac

cong thirc cdu tao (hoa tri hai) nhu dugc thé hién duéi day:

[0052]
[Cong thic 3]
R3
Ts Ta [|23 T3 / ||q3 1& > ||q3W
- : .
RS AR A R ¥
R3 R3 Rs3 R3 R3 R3

(112 s6 tu nhién.)

[0053]

Cu th, it nhat mot trong s6 R? dén R?, hodc R* dén R, uu tién 1a phan ti
thé khong phai 14 hydro. Hon nita, hai hodc nhiéu phan tir thé c6 thé wu tién 1 cac

phén tir thé khong phai 1a hydro. Trong truong hop nhu vay, hai hodc nhiéu loai
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trong s6 céc phan tir thé ¢ thé c6 mit clng lac, hodc tat ca cac phan tir thé co thé
la loai don. Cac phén ttr thé nhu vay co thé dugc lua chon tir cac phﬁn ttr thé duge
liy 1am vi du nhu R' dén R®. Phan tir thé khéng phai 1 hydro uu tién 1a nhém
hydrocacbon hoac nhom hydrocacbon chita oxy, va dac biét vu tién la nhom
hydrocacbon. Cu thé hon 13, phan tir thé khong phai 13 hydro 1 phén tir thé dugc
lya chon tir nhém alkyl dugce thé hoic khong duoc thé va nhom xycloalkyl, va dac

biét 1a nhom alkyl khong duoc thé.
[0054]

Trong s6 R? dén R?, it nhat mot trong s& R7 va R® dic biét wu tién 13 phan
tir thé khong phai 13 hydro.

Thanh phan chét xuc tac titan ran chira hop chét c6 cdu tao & trén c6 xu
hudéng c6 su can bang tuyét voi gitta, ching han, hoat tinh, tinh lap thé dic thu,
kha ning kiém soét trong luong phan tir, va kiém soat phan tng.

[0055]

Céc vi du vé cac hop chat chira nhém da este vong (a) nhu vay gdm céc cau
tao dudi day. Mot sb cong thiic ciu tao clia cac hop chat vi du dudi day c6 chét
déng phén 1ap thé, va khi mot sb clu tao déng phan dugc mo ta, co thé ¢6 céac clu
tao dong phan khac ma khong duoc l1dy lam vi du.

[0056]

[Cong thic 4]
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[0066]

Trong cac cdng thirc cdu tao duoc mo ta & trén, nhém metyl dugc biéu thi
1a “Me”, nhém etyl duge bidu thi la “Et”, nhém butyl dugc biéu thi 1a “Bu”, va

nhom phenyl dugc biéu thi 14 “Ph”. Déng thoi, “1” 1a “1so”, va “t” 1a “bac ba”.
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[0067]

Céc hop chét ¢6 céu tao dieste nhu & trén c6 cac chat dong phan nhur 14 céc
dang cis va trans dwoc dan xuét tir nhém OCOR' va nhém OCOR? trong cong
thirc (1), va bat ky cAu tao ndo c6 hiéu qua ma phi hop muc dich ctia sang ché.
Dang cis 1a vu tién hon. Ham luong cao hon cta dang cis ¢é xu huéng dan dén

hoat tinh cao hon, va tinh déu lap thé cao hon cta polyme thu duogc.
[0068]

Mot trong s6 cac hop chat nay c6 thé duoc str dung don, hoic hai hoic nhiéu
loai ¢6 thé duoc st dung két hop. Mién 13 muc dich cua sang ché khong bi anh
huéng, hop chit chira nhém da este vong (a) ¢ thé duoc sir dung két hop véi
thanh phan chét xuc tac (b) va thanh phan chét xtic tac (c) ma s& dugc mb ta dudi
day.

[0069]

Hop chét chira nhém da este vong (a) c6 thé duoc tao ra trong qué trinh diéu
ché thanh phan chét xtc tac titan rén (I). Ching han, khi diéu ché thanh phan chat
xuc tac titan rén (I), b tri bude cho, ching han, anhydrit axit carboxylic hodc axit
carboxylic halogenua tuong tng véi thanh phan chat xtc tac (a) chi yéu la tiép
xuc v6i polyol twong tmg ddng thoi cho phép hop chét chtra nhom da este vong
(a) duoc chira trong thanh phéan chét xtic tac titan ran.

[0070]

C6 khuynh huéng 14 phuong phép san xut polyme olefin ctia sang ché ¢o

kha ning tao polyme ¢ phén b trong lugng phan tir rong va tinh déu lap thé cao

theo cach rat tich cuc. Trong khi I do cho van d& nay hién chua 18, nhung dugc

gia dinh nhu sau.
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[0071]

Hop chit chtra nhém da este vong (a) duge sir dung trong sang ché c6, nhu
duoc mo ta & trén, cAu tao da vong cu thé, va nhu vay duogc gia dinh r:?mg hop chét
¢6 d6 cimg phit hop nhu hop chét, va su dich chuyén ciu tao 1a twong déi nhé.
Mat khac, cAu tao c6 thé duge hidu 14 ciing c6 cling luc cac phan gdec ma cho phép
su van dong khé linh hoat. Do d6, dudng nhu 13 khi hop chét este (A) phdi hop
v6i hop chét titan hodic hop chit magie ma s& duge mo ta dudi day, né duy tri chu
tao On dinh, va nhiing bién ddi vé tinh 14p thé dic thu va hoat tinh phan tng
polyme hoéa nhu chét xuc tac trong khi phan tmg polyme héa olefin 1a nho. Céc
phan gdc céu tao linh hoat dugc mong doi lam gidm bét bién dang do cu tao
vong, va nhu vy cé thé cé chirc ning gidng nhur phan dém chdng lai nhiing thay
d6i ctia méi trudng phan Gmg. Tl cac quan diém nay, duong nhu 1 polyme cé
tinh déu 14p thé cao c6 thé thu duoc theo cach rat tich cuc. Dong thoi, tlr cac quan
diém nhu vay, c6 thé duoc gia dinh rang hop chét este (A) con tao ra thanh phan

trong luong phan tir cao mot cach tiém ning.
[0072]

Mit khac, trong trudng hop cAu tao 6n dinh véi su dich chuyén c4u tao chut
it, c6 su ban khoan ban dau vé phan bd trong lugng phan tir hep, nhung nhu dugc
thé hién trong phan Vi du thuc hién sang ché dudi ddy, phuong phap ctia séng ché
cho phép polyme c6 phan bd trong lugng phan t rong duge san xuat. Piéu nay,
nhu duge gia dinh béi cac tac gid sang ché, 1a do kha ning 13, trong trudng hop
hop chét chtta nhém da este vong (a), nhiing bién dbi nho cta cac cdu tao vong
va nhitng két hop cta cac bién dbi nhu vy clia cdc cdu tao vong tuong tmg anh
huéng 16n dén trong lugng phan tir ciia polyme thu duoc, va cé nhiéu ciu tao

vong dan dén su da dang cac két hop cua cac cau tao dong phan l4p thé ma cac
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vong tuong ung co6 thé ¢6 (nhu 1a cau hinh riéng kiéu ghé va cau hinh riéng kiéu

thuyén).
[0073]

Ngoai hop chat chtra nhém da este vong (a), hop chit magie va hop chat

titan duoc str dung trong diéu ché thanh phan chit xuc tac titan rén (I) ciia sang

4
A

ché.
[0074]
<Hop chit magie >

Céc vi du cu thé v& cac hop chét magie nhu viy gdm cac hop chét magie da

biét nhu la:
cac magie halogenua nhu 1a magie clorua va magie bromua;

cac alkoxymagie halogenua nhu 14 metoxymagie clorua, etoxymagie clorua,

va phenoxymagie clorua;

alkoxymagie nhu la etoxymagie, isopropoxymagie, butoxymagie, va 2-

etylhexoxymagie;
aryloxymagie nhu la phenoxymagie; va
cac mudi axit carboxylic clia magie, nhu 1a magie stearat.

[0075]

Mot trong sb cac hop chét magie co thé duogc st dung don, hodc hai hodc
nhiéu loai ¢6 thé duoc st dung két hop. Pdng thoi, hop chat magie nhu vay cé
thé 1a hop chét phirc véi kim loai khéc, hop chat composit, hozc hdn hop véi hop
chét kim loai khéc.

[0076]
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Trong sb cac hop chit magie nay, hop chit magie chira halogen 1a dugc wu
tién. Cu thé, magie halogenua va, magie clorua 13 dugc wu tién st dung.
Alkoxymagie nhu la etoxymagie cling dugc uu tién st dung. Hop chét magie co
thé 14 hop chit ma dwoc dan xuét tir cht khac, nhu 1 hop chét thu dugc bing
cach cho hop chét hiru co magie nhu 13 thube thir Grignard tiép xuic véi, chang

han, titan halogenua, silic halogenua, hodc rugu halogenua.
[0077]
<Hop chét titan>

Cac vi du vé hop chat titan gom cac hop chat titan héa tri bon dugc thé hién

bdi cong thirc chung:

trong dé R' 1a nhom hydrocacbon, X 1a nguyén tir halogen, va g 1a 0<g<4. Cac vi

du cu thé hon gdm:
cac titan tetrahalogenua nhu 1a TiCly va TiBry;

cac alkoxytitan trihalogenua nhu la Ti(OCH3)Cls, Ti(OC,Hs)Cls, Ti(O-n-
C4H9)C13, Ti(OC2H5)BI'3, va Ti(O-iSO—C4H9)BI‘3;

cac alkoxytitan dihalogenua nhu 1a Ti(OCH3),Cl, va Ti(OC,Hs),Cly;

cac alkoxytitan monohalogenua nhu 1a Ti(OCHj3);Cl, Ti(O-n-C4Hyg);Cl, va
Ti(OC,Hs);Br; va

tetraalkoxytitan nhu la Ti(OCHj3)s, Ti(OCyHs)s, Ti(OCsHo)s, va Ti(O-2-

etylhexyl),.

[0078]
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Trong sb nay, céc titan tetrahalogenua 1a duoc wu tién, va titan tetraclorua
ddc biét uu tién. Mot trong s6 cac hop chét titan nay co thé duoc st dung don,
hodc hai hodc nhiéu loai c6 thé dugc st dung két hop.

Céc vi du v& cac hop chit magie va cic hop chét titan nhu vay c6 thé ciing
gém cac hop chit dugc mé ta chi tiét, chéng han, trong Tai liéu sang ché 1 va Tai
liéu sang ché 2.

[0079]

Trong diéu ché thanh phan chét xdc tac titan rén (I) dugc st dung trong séng
ché, cac phuong phép da biét c6 thé dugce sir dung ma khéng c6 gidi han ngoai trix
rang hop chit chita nhom da este vong (a) dugc sir dung. Cac vi du vé cac phuong
phép uu tién cy thé gdm cac phwong phép (P-1) dén (P-4) dudi day.

[0080]

(P-1) Phuong phép gdm cho san phim cong ran gém cé hop chét magie va
thanh phan chét xtc tac (b), hop chit chita nhém da este vong (a), va hop chit
titan 16ng tiép xtc voi nhau & trang thai huyén phi véi su c6 mit cia dung moi
hydrocacbon tro.

[0081]

(P-2) Phuong phép gdm cho san pham cdng ran gbm c6 hop chit magie va
thanh phan chét xtc tac (b), hop chét chira nhom da este vong (a), va hop chét

titan 10ng tiép xuc véi nhau theo cac phan duoc phan chia.
[0082]

(P-3) Phuong phép goém cho san pham cong rén gdm c6 hop chét magie va

thanh phin chét xtc tic (b), hop chat chira nhém da este vong (a), va hop chét
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titan 16ng tiép xtic véi nhau & trang thai huyén phu va theo cic phan dugce phan

chia véi s c6 mét cua dung méi hydrocacbon tro.
[0083]

(P-4) Phuong phap gém cho hop chét magie 1ong gdm c6 hop chit magie
va thanh phan chat xtic tac (b), hop chét titan long, va hop chét chita nhém da este
vong (a) tiép xtc véi nhau.

[0084]

Nhiét d6 phan tng nim trong khoang uu tién 13 -30°C dén 150°C, uu tién
hon 14 -25°C dn 130°C, va con vu tién hon 14 -25°C dén 120°C.
[0085]

San xuét thanh phin chit xdc tac titan rén ciing c6 thé duge tién hanh véi
s ¢6 mit clia méi trudng di biét néu cAn. Céc vi du v& mdi trudng gdm cac
hydrocacbon thom phan cuc yéu nhu 1 toluen va cac hydrocacbon béo da biét va

cac hop chét hydrocacbon vong béo nhu 14 heptan, octan, decan, va xyclohexan,

va cac vi du dugc wu tién trong s nay 1a cac hydrocacbon béo.
[0086]

Khi phan tmg duoc tién hanh trong khoang & trén, hiéu qua la thu dugc
polyme c6 phan bd trong luong phan tr rong, hoat tinh, va tinh déu 1ap thé cta

polyme thu duoc c6 thé dat duoc dong thoi & mirc d6 cao hon.
[0087]
(Thanh phan chat xuc tac (b))

Thanh phén chét xtc tac (b) duoc sir dung dé tao ra san phim cong ran va

hop chét magie 1ong wu tién 14 hop chét da biét c6 kha nang hoa tan hop chét
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magie trong khoang nhiét d¢ 1a khoang nhiét d6 trong phong dén 300°C, v, ching
han, cac rugu, cac aldehyt, cac amin, cac axit carboxylic, va céc hén hop cua
ching 13 dugc wu tién. Cac vi du vé cdc hop chét ndy gdm céc hop chat duge mé
ta chi tiét trong Tai lidu sang ché 1 va Tai liéu sang ché 2.
[0088]

Céc vi du cu thé hon v& cac rugu c6 kha ning hoa tan hop chit magie gdm:

cac rugu béo nhu 1a metanol, etanol, propanol, butanol, isobutanol, etylen
glycol, 2-metylpentanol, 2-etylbutanol, n-heptanol, n-octanol, 2-etylhexanol,

decanol, va dodecanol;
cac ruou vong béo nhu 1a xyclohexanol va metylxyclohexanol;
cac rugu thom nhu la ruou benzyl va rugu metylbenzyl; va
cac rugu béo cé nhom alkoxy, nhu 1a n-butyl xenlosolve.

[0089]

Céc vi du vé céc axit carboxylic gdm céc axit carboxylic hitu co ¢ 7 nguyén
ttr cacbon hodc nhiéu hon, nhu 14 axit caprylic va axit 2-etylhexanoic. Cac vi du
vé cac aldehyt gébm cac aldehyt ¢ 7 nguyén tir cacbon hodc nhiéu hon, nhu 1a

capric aldehyt va 2-etylhexyl aldehyt.
[0090]

Céac vi du vé cac amin gom cac amin c¢6 6 nguyén tir cacbon hodc nhi€u hon,

nhu la heptylamin, octylamin, nonylamin, laurylamin, va 2-etylhexylamin.

[0091]
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Céc vi du uu tién vé thanh phéan chit xuc téc (b) 13 cac rugu & trén, va, chang
han, etanol, propanol, butanol, isobutanol, hexanol, 2-etylhexanol, va decanol la
dac biét vu tién.

[0092]

Khi luong cta hop chit magie va thanh phan chét xuc tac (b) dugc sir dung
khi diéu ché san phdm cong rén va hop chit magie 16ng cling thay dbi theo, chang
han, loai va céc diéu kién tiép xuc, hop chét magie dugc st dung vai lugng 12 0,1
dén 20 mol/lit va uu tién 12 0,5 dén 5 mol/lit dya trén thé tich don vi cta thanh
phan chét xtc tac (b). Pong thoi, méi truong ma 1a tro d6i v6i san phdm cong ran
c6 thé duoc str dung két hop néu can. Cac vi du duoc wu tién vé méi trudng gém

céc hop chit hydrocacbon da biét nhu 1 heptan, octan, va decan.
[0093]

Khi ty 16 hop phan cta magie so v6i thanh phan chat xtc tac (b) trong san
phim cdng ran thu dugc va hop chat magie 1ong c6 thé khong duoc néu cu thé noi
chung vi ty 18 thay dbi theo loai ctia hop chét dugc str dung, thanh phan chét xtc
tac (b) trén mdi mol magie trong hop chat magie ndm trong khoang wu tién 1a
2,0mol hodc nhiéu hon, wu tién hon 13 2,2mol hodc nhiéu hon, con wu tién hon 1a
2,6mol hodc nhiéu hon, va dic biét vu tién 1a 2,7mol hoic nhiéu hon, va wu tién

12 5mol hodc nhiéu hon.
[0094]

<Este axit carboxylic thom va/hodc hop chat c6 hai hodc nhiéu lién két ete

qua nhi€u nguyén tir cacbon>

Thanh phan chit xtc tac titan ran (I) ctia sang ché c6 thé con chira este axit

carboxylic thom va/hodc hop chét c6 hai hodc nhiéu lién két ete qua nhiéu nguyén
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tir cacbon (dudi day ciing duoc goi 14 “thanh phén xtc tac (¢)”). Thanh phan chét
xtc tac (c) khi duoc chira trong thanh phan chit xtc tc titan ran (I) cia sang ché
c6 thé gia ting hoat tinh va tinh déu 1ap thé va con md rong phén bé trong luong
phéan tu.

[0095]

Céc este axit carboxylic thom va cic hop chét polyete d biét ma wu tién la
duogc sir dung trong cac chét xtc tac théng thudng dung dé polyme hoa olefin,
nhu la cac hop chit dugc mé ta trong Tai liéu sang ché 2 va JP2001-354714A, c6
thé dugc st dung ma khéng ¢6 céc gisi han 1a thanh phan chat xic tac (c).

[0096]

Céc vi du cu thé v& céc este axit carboxylic thom gdm céc monoeste axit
carboxylic thom nhu 1a céc este axit benzoic va céc este axit toluic, va cac este
axit polycarboxylic thom nhu la céc este axit phtalic. Trong s6 nay, cac este axit
polycarboxylic thom la dugc uu tién, va cac este axit phtalic la uu tién hon. Céc
este axit phtalic uu tién 1a cac alkyl phtalat nhu 1a etyl phtalat, n-butyl phtalat,
isobutyl phtalat, hexyl phtalat, va heptyl phtalat, va diisobutyl phtalat la dac biét
uu tién.

[0097]

Céc vi du cu thé hon v& hop chét polyete gdm céac hop chat dugc thé hién
bdi cong thire (3) dudi day:
[0098]

[Cong thic 14]
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[0099]

trong d6 m 1 sé nguyén ma 1<m<10 va uu tién hon 13 s nguyén ma
3<m<10; va R!!, R'2, va R3! dén R*® mdi nhom doc lap 12 nguyén ti hydro hozc
phén ttr thé c6 it nhat mot nguyén t5 dugc lwa chon tir carbon, hydro, oxy, flo, clo,
brom, iot, nito, luu huynh, phospho, bo, va silic.
[0100]

Khi m 12 2 hoic 16n hon, nhidu R va R'2 ¢6 thé giéng nhau hoic khac nhau.
Bét ky R, R'2, R dén R, va uu tién 1a R va R'2, c6 thé cling tao ra vong
khong phai la vong benzen.
[0101]

Céc vi du cu thé vé& cac hop chét nhu vay gom:

cac dialkoxypropan duoc thé mét phan tir nhu 14 2-isopropyl-1,3-
dimetoxypropan, 2-s-butyl-1,3-dimetoxypropan, va 2-cumyl-1,3-
dimetoxypropan;

céc dialkoxypropan duoc thé hai phan tir nhu 14 2-isopropyl-2-isobutyl-
1,3-dimetoxypropan, 2,2-dixyclohexyl-1,3-dimetoxypropan, 2-metyl-2-
isopropyl-1,3-dimetoxypropan, 2-metyl-2-xyclohexyl-1,3-dimetoxypropan, 2-
metyl-2-isobutyl-1,3-dimetoxypropan, 2,2-diisobutyl-1,3-dimetoxypropan, 2,2-
bis(xyclohexylmetyl)-1,3-dimetoxypropan, 2,2-diisobutyl-1,3-dietoxypropan,

2,2-diisobutyl-1,3-dibutoxypropan, 2,2-di-s-butyl-1,3-dimetoxypropan, 2,2-
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dineopentyl-1,3-dimetoxypropan, 2-isopropyl-2-isopentyl-1,3-dimetoxypropan,

va 2-xyclohexyl-2-xyclohexylmetyl-1,3-dimetoxypropan;

cac dialkoxyalkan nhu la 2,3-dixyclohexyl-1,4-dietoxybutan, 2,3-
dixyclohexyl-1,4-dietoxybutan, 2,3-diisopropyl-1,4-dietoxybutan, 2,4-diphenyl-
1,5-dimetoxypentan, 2,5-diphenyl-1,5-dimetoxyhexan, 2,4-diisopropyl-1,5-
dimetoxypentan, 2,4-diisobutyl-1,5-dimetoxypentan, va 2,4-diisoamyl-1,5-

dimetoxypentan;

cac trialkoxyalkan nhu 1a 2-metyl-2-metoxymetyl-1,3-dimetoxypropan, 2-
xyclohexyl-2-etoxymetyl-1,3-dietoxypropan, va 2-xyclohexyl-2-metoxymetyl-

1,3-dimetoxypropan; va

cac dialkoxyxycloalkan nhu la 2,2-diisobutyl-1,3-dimetoxy-4-
xyclohexenyl, 2-isopropyl-2-isoamyl-1,3-dimetoxy-4-xyclohexenyl, 2-
xyclohexyl-2-metoxymetyl-1,3-dimetoxy-4-xyclohexenyl, 2-isopropyl-2-
metoxymetyl-1,3-dimetoxy-4-xyclohexenyl, 2-isobutyl-2-metoxymetyl-1,3-
dimetoxy-4-xyclohexenyl, 2-xyclohexyl-2-etoxymetyl-1,3-dimetoxy-4-
xyclohexenyl, 2-isopropyl-2-etoxymetyl-1,3-dimetoxy-4-xyclohexenyl, va 2-
isobutyl-2-etoxymetyl-1,3-dimetoxy-4-xyclohexenyl.
[0102]

Trong s6 nay, cac 1,3-diete 1a duoc uu tién, va 2-isopropyl-2-isobutyl-1,3-
dimetoxypropan, 2,2-diisobutyl-1,3-dimetoxypropan, 2-isopropyl-2-isopentyl-
1,3-dimetoxypropan, 2,2-dixyclohexyl -1,3-dimetoxypropan, va 2,2-

bis(xyclohexylmetyl) 1,3-dimetoxypropan la dac biét uu tién.

MGt trong sb céc hop chat nay cé thé duoc su dung don, hoac hai hoac nhiéu

loai ¢6 thé dugc st dung két hop.
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[0103]

Hop chit chira nhém da este vong (a), thanh phan chét xuc tac (b), va thanh
phan chit xtc tac (c) nhu & trén néi chung c6 thé dugc xem 1a thude vé céc thanh
phin ma duoc goi 1 cac chit cho dién tir béi ngudi ¢d trinh d6 trung binh trong
linh vyc k§ thuét. Cac thanh phan chét cho dién tir d& duoc biét 1 thé hién, chang
han, hiéu qua gia ting tinh déu 14p thé ctia polyme thu duoc, hidu qua kiém soat
su phan bd hop phan ctia copolyme thu duoc, hiéu qua td hop chat 13 kiém soéf
hinh dang hat va kich thudc hat ctia cac hat chét xtc téc, trong khi duy tri hoat

tinh chAt xuc tac cao.
[0104]

Hop chét chita nhém da este vong (a) clia séng ché dugc xem nhu ciing thé
hién hiéu qua c¢6 kha ning kiém soat thém phan bé trong luong phén tir bing chét
cho dién tu.

[0105]

Trong thanh phan chét xtc tic titan ran (I) duoc st dung trong séng ché,
halogen/titan (ty 1& nguyén tr) (téc 13, s6 luongmol ctia cac nguyén tit halogen/ sd
luongmol cla cac nguyén ti titan) mong mudn 13 2 dén 100 va vu tién 13 4 dén
90;

hop chét chita nhém da este vong (a)/titan (ty 1é mol) (tic 13, s6 lwongmol
ctia hop chat chita nhém da este vong (a)/sé luongmol ciia cac nguyén i titan)
mong mubn 14 0,01 dén 100 va vu tién 13 0,2 dén 10; va

d6i v6i thanh phan chét xvc tac (b) va thanh phan chat xuc tac (c), thanh

phan chét xuc tac (b)/cac nguyén ti titan (ty 16 mol) mong mudn 13 0 d&n 100 va
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uu tién 13 0 dén 10; va thanh phan chét xuc tac (c)/cac nguyén tit titan (ty 1& mol)
mong mubn 13 0 dén 100 va vu tién 13 0 d&én 10.

Magie/titan (ty 1& nguyén t&r) (t&c 13, s6 luongmol ciia cic nguyén tir
magie/sd lugngmol clia cac nguyén tir titan) mong mudn 13 2 dén 100, va uu tién
12 4 dén 50.

[0106]

Ham luong cua cac thanh phan ma c6 thé dugc chira trong khong phai 1a
hop chét chira nhém da este vong (a), nhu 12 thanh phan chat xtc tac (b) va thanh
phan chét xuc tac (c), wu tién 14 20% trong lugng hoic it hon va uu tién hon 12
10% trong lugng hodc it hon dya trén 100% trong luong cta hop chét chira nhém
da este vong ().

[0107]

Déi véi cac didu kién chi tiét hon dé didu ché thanh phan chét xic tac titan
rén (1), cac diéu kién duoc mé ta trong tai liéu EP585869A1 (ban md ta cua Cong
bd don sang ché Chau Au s 05 85869) va Tai li€u sang ché 2, chéng han, ¢6 thé
wu tién duogc st dung ngoai trir ring hop chét chira nhém da este vong (a) duge
st dung.

[0108]

[Chét xuc tac dung dé polyme hoa olefin]

Chét xtc tac ding dé polyme héa olefin theo sang ché chira:

thanh phén chét xuc tac titan ran (I) theo sang ché, va

thanh phan chat xtc tac hop chét hitu co kim loai (IT) chira nguyén tir kim

loai duogc lua chon tir Nhém 1, Nhém 2, va Nhom 13 cia bang tuan hoan.
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[0109]
<Thanh phén chét xic tic hop chét hiru co kim loai (I1)>

Hop chét chira kim loai Nhém 13 nhu 13 hop chéit hitu co nhém, hop chat
phuc alkyl cia kim loai Nhém 1 va nhom, hodc hgp chét hitu co kim loai ctia kim
loai Nhém 2 c6 thé duoc st dung lam thanh phr?m chét xtc tac hop chét hiru co
kim loai (II). Trong sb nay, hop chat hiru co nhém 13 duoc wu tién. Cac vi du vu
tién cu thé vé thanh phan chit xtc tac hop chit hitu co kim loai (II) gbm céc thanh
phan chét xtc tac hop chat hitu co kim loai duge md ta trong céc tai liéu da biét
nhu la EP585869A1 duoc néu & trén.

[0110]

<Chét cho dién tir (II1)>

Chét xtc tac ding d& polyme hoa olefin ciia sang ché c6 thé chia, cling véi
thanh phan chét xtic tdc hop chét hitu co kim loai (II), chit cho dién tir (III) néu
cAn. Chét cho dién tir (II1) wu tién 14 hop chét silic hitu co. Céc vi du vé hop chat
silic hitu co gdm céc hop chit duoc thé hién béi cong thirc chung (4) duéi day:

R5,Si(OR”)yp ... (4)

trong d6 RS va R” 1a cac nhém hydrocacbon, va n 1a sé nguyén ma 0<n<4.
[0111]

Cu thé, d6i véi hop chét silic hiru co duoc thé hién boi cong thitc chung
(4), ching han, diisopropyldimetoxysilan, t-butylmetyldimetoxysilan, t-
butylmetyldietoxysilan, t-amylmetyldietoxysilan, dixyclohexyldimetoxysilan,
xyclohexylmetyldimetoxysilan, xyclohexylmetyldietoxysilan,
vinyltrimetoxysilan, vinyltrietoxysilan, t-butyltrietoxysilan, phenyltrietoxysilan,
xyclohexyltrimetoxysilan, xyclopentyltrimetoxysilan, 2-
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metylxyclopentyltrimetoxysilan, xyclopentyltrietoxysilan,
dixyclopentyldimetoxysilan, dixyclopentyldietoxysilan,
trixyclopentylmetoxysilan, dixyclopentylmetylmetoxysilan,

dixyclopentyletylmetoxysilan, va xyclopentyldimetyletoxysilan dugc sir dung.
[0112]

Trong sb nay, vinyltrietoxysilan, diphenyldimetoxysilan,
dixyclohexyldimetoxysilan, xyclohexylmetyldimetoxysilan, va

dixyclopentyldimetoxysilan dugc uu tién str dung.
[0113]

Ddng thoi, cac hop chit silan dugc thé hién boi cong thire (5) dudi day nhu
duoc mo ta trong tai liéu W02004/016662 1a cac vi du uu tién vé hop chét silic

hitu co:
Si(OR®);3(NRPRY) ... (5)
[0114]

trong d6 R?* 1a nhém hydrocacbon c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, cac vi du
vé R? gébm céac nhém hydrocacbon béo chua bido hoa hodc bdo hoa ¢d 1 dén 6
nguyén tir cacbon, va céc vi du dac biét uu tién gdm céc nhém hydrocacbon c6 2
dén 6 nguyén tir cacbon. Cac vi du cu thé gdm nhém metyl, nhém etyl, nhém n-
propyl, nhdm iso-propyl, nhom n-butyl, nhém iso-butyl, nhém sec-butyl, nhom
n-pentyl, nhém iso-pentyl, nhdm xyclopentyl, nhdm n-hexyl, va nhdm xyclohexyl,

va, trong s6 nay, nhom etyl 1a dac biét uu tién.
[0115]

Trong cdng thic (5), R® 13 nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 12 nguyén tir
cacbon hoic hydro, va cac vi du vé R gdm céc nhém hydrocacbon béo chua
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bdo hoa hoic bdo hoa c6 1 dén 12 nguyén tir cacbon va hydro. Cac vi du cu thé

gdm nguyén tir hydro, nhém metyl, nhém etyl, nhém n-propyl, nhém iso-propyl,
nhom n-butyl, nhom iso-butyl, nhéom sec-butyl, nhém n-pentyl, nhém iso-pentyl,
nhém xyclopentyl, nhém n-hexyl, nhém xyclohexyl, va nhém octyl, va, trong s6

nay, nhom etyl 1a dac biét uu tién.
[0116]

Trong cong thire (5), R® 1a nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 12 nguyén tir
cacbon, va céc vi du vé& R gém cac nhom hydrocacbon béo chua bao hoa hodc
bdo hoa c6 1 dén 12 nguyén tir cacbon va hydro. Cac vi du cu thé gdbm nhém
metyl, nhém etyl, nhém n-propyl, nhém iso-propyl, nhém n-butyl, nhém iso-
butyl, nhém sec-butyl, nhém n-pentyl, nhém iso-pentyl, nhém xyclopenty],
nhom n-hexyl, nhdm xyclohexyl, va nhém octyl, va, trong s6 nay, nhom etyl 1a
dac biét uu tién.

[0117]

Céc vi du cu thé v& hop chét dugc thé hién boi cong thic (5) gdm
dimetylaminotrietoxysilan, dietylaminotrietoxysilan, dietylaminotrimetoxysilan,
dietylaminotrietoxysilan, dietylaminotri n-propoxysilan, di-n-
propylaminotrietoxysilan, metyl-n-propylaminotrietoxysilan, t-
butylaminotrietoxysilan, etyl-n-propylaminotrietoxysilan, etyl-iso-

propylaminotrietoxysilan, va metyletylaminotrietoxysilan.
[0118]

Céc vi du khéc v& hop chét silic hiru co gdm cac hop chét dugce thé hién boi

cong thuce (6) dudi day.

RMNSi(OR?); ... (6)
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[0119]

trong d6 RNN 14 nhém amino vong, va cac vi du vé nhém amino vong
gdém nhém perhydroquinolino, nhém perhydroisoquinolino, nhém 1,2,3,4-
tetrahydroquinolino, nhém 1,2,3,4-tetrahydroisoquinolino, va nhém

octametylenimino.
[0120]

Céc vi du cu thé vé& cac hop chét dugc thé hién bsi cong thirc (6) gdm
(perhydroquinolino)trietoxysilan, (perhydroisoquinolino)trietoxysilan, (1,2,3,4-
tetrahydroquinolino)trietoxysilan, (1,2,3,4-tetrahydroisoquinolino)trietoxysilan,

va octametyleniminotrietoxysilan.

Hai hodc nhiéu loai trong so cac hop chat silic hitu co nay c6 thé dugc st

dung két hop.
[0121]

Céc vi du uu tién vé cac hop chét hitu ich khac 1am chét cho dién tr (I1I)
gdm cac hop chit polyete duoc mo ta 1a cac vi du vé este axit carboxylic thom
va/hodc hop chét c6 hai hodc nhidu lién két ete qua nhidu nguyén tir cacbon (thanh

phan chat xuc tac (c)).
[0122]

Trong s6 cac hop chét polyete nay, cac 1,3-diete 1a dugc wu tién, va 2-
isopropyl-2-isobutyl-1,3-dimetoxypropan, 2,2-diisobutyl-1,3-dimetoxypropan,
2-isopropyl-2-isopentyl-1,3-dimetoxypropan, 2,2-dixyclohexyl-1,3-
dimetoxypropan, va 2,2-bis(xyclohexylmetyl)-1,3-dimetoxypropan la dic biét

uu tién.

48



52064 49/111

Mot trong s6 cac hop chét nay c6 thé duoc sir dung don, va hai hodc nhidu

loai ¢6 thé dugc sir dung két hop.
[0123]

Viéc st dung cuing liic chét cho dién ti (III) thudng cho phép tinh déu 1ap
thé va trong luong phan tir dwoc diéu chinh. Cu thé 14, khi ty 16 ctia chat cho
dién ttr (II1) so v&i thanh phan chit xtc tac hop chat hiru co kim loai gia ting, c6
xu huéng 14 polyme cé tinh déu 1ap thé cao c6 kha ning thu dugc, va polyme cé
trong lugng phan tir cao ¢6 kha nang thu dugc. Mat khéc, khi ty 1€ cua chét cho
dién tr (1II) duoc st dung giam di, c6 xu hudng 1a polyme c6 tinh déu lap thé
tuong dbi thip (ching han, ham lugng thanh phan hoa tan decan, ma s& dugc mo
ta dudi day, 1a trong ddi cao) ¢ kha ning thu dugc, va polyme ¢ trong luong
phan tir thip c6 kha ning thu duoc.

[0124]

Chét xuc tac ding dé polyme hoa olefin ciia séng ché c6 thé chira, khong
phai 13 c4c thanh phan dugc mé ta & trén, cic thanh phan khac hitu ich dé polyme
héa olefin néu can. Céc vi du vé céc thanh phin khac gdm céc chat mang nhu 14
oxit silic, cac chit chdng tinh dién, cac chat td hop hat, va céc chét 1am 6n dinh
luu trit.

[0125]

[Phuong phap olefin polyme hoéa]

Phuong phap polyme héa olefin theo sang ché gom tién hanh polyme héa
olefin st dung chét xuc tac ding dé polyme hoéa olefin cta sang ché. O day,
“polyme héa” c6 thé gdbm y nghia 1a homopolyme héa ciing nhu copolyme héa

nhu 13 copolyme héa ngau nhién va copolyme héa khéi.
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[0126]

Trong phuong phap polyme hoa olefin cua sang ché, polyme héa cé thé
cling duoc tién hanh véi sy c6 mit cla chat xtc tic tién polyme héa thu duogc
bang cach tién polyme héa a-olefin véi sy c6 mit ciia cht xuc tac ding dé polyme
héa olefin cua sang ché. Tién polyme héa nay duoc tién hanh bing cach tién
polyme héa a-olefin v6i luong 13 0,1 dén 1000g, wu tién 12 0,3 dén 500g, va dac

biét uu tién 1a 1 dén 200g trén mdi gam chét xuc tac dung dé polyme héa olefin.
[0127]

Trong tién polyme héa, chat xtc tac c¢6 thé dugce sir dung véi nong do cao

hon so véi ndng do chét xtc tac trong hé polyme héa.

Nong d6 thanh phan chét xuc tac titan ran (I) trong tién polyme hoa, xét
theo nguyén tir titan, mong mubn 13 nam trong khoang thudng 1a khoang 0,001
dén 200mmol, wu tién 1a khoang 0,01 dén 50mmol, va dic biét uu tién 12 0,1 dén

20mmol trén moi lit mdi truong 1ong.
[0128]

Phi hop khi lugng cta thanh phin chét xuc tac hop chéat hitu co kim loai
(I1) trong tién polyme héa l1a lugng ma 0,1 dén 1000g va uu tién 12 0,3 dén 500g
polyme duoc san xuét trén mdi gam thanh phan chat xuc tac titan ran (I), v mong
mudn rang luong nay thuong 1a khoang 0,1 dén 300mol, uu tién 1a khoang 0,5
dén 100mol, va dic biét vu tién 1a 1 dén 50mol trén mdi mol clia cic nguyén tir

titan trong thanh phan chit xtic tac titan ran (I).
[0129]

Trong tién polyme hoa, chiang han, chét cho dién tir (III) c6 thé cling duoc

st dung néu can, va, ¢ thoi diém nay, cac thanh phan nhu vay dugc str dung véi
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luong 13 0,1 dén 50mol, wu tién 1a 0,5 dén 30mol, va con wu tién hon 1a 1 dén
10mol trén mdi mol ciia cic nguyén tir titan trong thanh phan chit xtc tac titan
rin (I). Bing cach diéu chinh luong cta chét cho dién tir (IIT), tinh déu 14p thé cua

polyme olefin thu dugc co thé dugc diéu chinh.
[0130]

Tién polyme héa cé thé duoc tién hanh & cac diéu kién 6n hoa sau khi bo

sung olefin va cac thanh phan chit xuc tac & trén vao méi trudng hydrocacbon tro.
[0131]

Trong truong hgp nay, cac vidu cu thé vé méi trudng hydrocacbon tro dugc

st dung gém:

cac hydrocacbon béo nhu la propan, butan, pentan, hexan, heptan, octan,

decan, dodecan, va dau hoa;

cac hydrocacbon vong béo nhu la xycloheptan, metylxycloheptan, 4-

xycloheptan, va metyl-4-xycloheptan;

cac hydrocacbon thom nhu 1a benzen, toluen, va xylen;

cac hydrocacbon dugc halogen hoa nhu la etylenclorua va clobenzen; va
cac hon hop clia chung.
[0132]

Trong s cic méi truong hydrocacbon tro nay, cac hydrocacbon béo uu tién
la dugc sir dung déc biét. Trong truong hop st dung moi truong hydrocacbon tro,

tién polyme héa wu tién 13 duoc tién hanh theo cach timg me.

[0133]
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Mit khéc, tién polyme hoa c6 thé ciing duoc tién hanh st dung ban than
olefin 1am dung méi, va tién polyme hoa c6 thé ciing dugc tién hanh trong trang
thai vé co ban khéng ¢ dung méi. Trong trudng hop nay, tién polyme héa wu tién

1a dugc tién hanh theo céch lién tuc.
[0134]

Olefin duoc st dung trong tién polyme hoa c¢6 thé 13 giéng hodc khac véi
olefin dugc st dung trong polyme héa ma s& dugc mo ta dudi day, va, cu thé,

propylen la dugc uu tién.
[0135]

Mong mudn 13, nhiét d6 trong tién polyme héa nim trong khoang thuong 1a
khoéang -20 dén +100°C, wu tién 1a khoang -20 dén +80°C, va con uu tién hon 13

0 dén +40°C.
[0136]

Tiép theo, polyme hoa s& dugc mé td ma duge tién hanh bang con duong

tién polyme hoda duoc mo ta & trén hodc khong cé tién polyme hoa.
[0137]

Céc vi du vé céc olefin ma st dung duoc (tic 13, duge polyme héa) trong
polyme héa gém cac a-olefin c6 3 dén 20 nguyén tir cacbon, vi duy, céc olefin
mach thing nhu 13 propylen, 1-buten, 1-penten, 1-hexen, 1-octen, 1-dexen, 1-
dodexen, 1-tetradexen, 1-hexadexen, 1-octadexen, va l-eicosen, va céac olefin
mach nhanh nhu la 4-metyl-1-penten, 3-metyl-1-penten, va 3-metyl-1-buten, va
uu tién la propylen, 1-buten, 1-penten, 4-metyl-1-penten, va 3-metyl-1-buten. Tt

quan diém rang cac uu diém cta polyme c6 phén bo trong lugng phan tir rong co6
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kha nang dugc thé hién trong nhya cimg cao, propylen, 1-buten, 4-metyl-1-penten,

va 3-metyl-1-buten 1a ddc biét uu tién.
[0138]

Ngoai cac a-olefin nay, cling str dung dugc la etylen, cac hop chét vinyl
thom nhu 14 styren va alylbenzen, va cac hop chét vinyl vong béo nhu 13
vinylxyclohexan va vinylxycloheptan. Hon nita, xyclopenten, xyclohepten,
norbornen, tetraxyclododexen, va cac hop chét c¢6 nhiéu lién két chua bdo hoa
nhu la cac dien lién hop va cac dien khong lién hop, vi du, cac dien nhu 1a
isopren va butadien, c6 thé cling dugc sir dung l1am céc nguyén liéu polyme héa
cling véi etylen va o-olefin. Mét trong sb céc hop chét nay cé thé duoc sir dung
don, hodc hai hodc nhiéu loai ¢6 thé duoc sir dung két hop (dudi day, cac olefin
duoc sir dung véi etylen hodc “céc a-olefin c6 3 dén 20 nguyén tir cacbon” ciing
duoc goi la “cac olefin khac”).

[0139]

Trong sb cac olefin khéc, etylen va cc hop chét vinyl thom 13 duge uwu tién.
Ngoai tong 100% trong lwong cla céc olefin, mdt lugng nhd, vi du, 10% trong
lugng hodc it hon va uu tién 1a 5% trong lugng hodc it hon, cia céc olefin khac
nhu 13 etylen ¢6 thé duge sir dung két hop.

[0140]

Trong sang ché, tién polyme héa va polyme hoéa c6 thé duoc tién hanh boi
bat ky phuong phéap nao trong sé cic phuwong phap polyme hda pha léng nhu 13
polyme hoa khédi, polyme héa dung dich, va polyme héa huyén pht, va cac
phuong phép polyme héa pha khi.

[0141]
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Khi polyme héa c¢6 dang phan tng 13 polyme hoéa huyén pht, hydrocacbon
tro nhu dugc st dung trong tién polyme héa dugc mo ta & trén co thé dugc su
dung lam dung mdi phan tmg, va olefin ma 13 léng & nhiét d6 phan tng c6 thé

cling dugc st dung.
[0142]

Trong polyme hda theo phuong phap polyme hda cua sang ché, thanh phan
chét xuc tac titan ran (I) dugc st dung voi lugng, xét theo nguyén tit titan, thudng
13 khoang 0,0001 dén 0,5mmol va wu tién 1a khoang 0,005 dén 0,Immol trén moi
lit cta thé tich polyme héa. Thanh phan chit xtic tac hop chat hiru co kim loai (IT)
dugce st dung voi lugng thuong 14 khoang 1 dén 2000mol, wu tién 1a khoang 5
dén 500mol, wu tién hon 12 10 dén 350mol, con wu tién hon 14 30 dén 350mol, va
dic biét vu tién 14 50 dén 350mol trén mdi mol clia cac nguyén ti titan trong céc
thanh phén chét xtic tic tién polyme héa trong hé polyme héa. Chét cho dién tir
(I1D), néu dugc st dung, dugc st dung véi lugng 1a 0,001 dén 50mol, wu tién 1a
0,01 dén 30mol, va dic biét wu tién 12 0,05 dén 20mol trén mdi mol ctia céc nguyén
ter kim loai cta thanh phan chét xtc tac hop chét hitu co kim loai (IT). Nhu dugc
md ta & trén, tinh déu 14p thé va trong luong phan tir c6 thé dugc diéu chinh nho

lugng cua chét cho dién tu (III) duogc st dung.
[0143]

Tién hanh polyme héa véi su c6 mit ciia hydro 1am cho ¢6 thé diéu chinh
trong luong phén tir ciia polyme thu duogc, va tao cho polyme c6 tdc do dong nong

chay cao.

[0144]
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Trong polyme hoa trong sang ché, nhiét d6 polyme hoa olefin thuong 13
khoang 20 dén 200°C, wu tién la khoang 30 dén 100°C, va uu tién hon 14 50 dén
90°C. Ap suét thuong duogc thiét 14p & 4p suét binh thudong dén 10MPa, va uu tién
14 0,20 d&én 5MPa. Trong phuong phap polyme hoa ctia sang ché, polyme héa c6
thé duoc tién hanh theo bét ky trong sb cac cach theo timg mé, ban lién tuc, va
lién tuc. Hon nita, polyme héa cé thé dugc tién hanh & hai hodc nhiéu giai doan
duoc phén chia bang cach thay dbi cac didu kién phan tmg. Tién hanh polyme héa
da giai doan nhu vay cho phép phan bé trong lugng phén tir ciia polyme olefin

duoc mé rong thém.
[0145]

Polyme olefin thu duoc nhur vay c6 thé 1a bét ky, ching han, homopolyme,

copolyme ngau nhién, va copolyme khoi.

Khi polyme héa olefin, hogc cu thé 12 polyme héa propylen, duogc tién hanh
st dung chét xtc tac ding dé polyme héa olefin dugc mo ta & trén, polyme gbe
propylen c6 tinh déu l4p thé cao ¢6 ham lugng thanh phan khong hoa tan decan 13
70% hodc nhiéu hon, wu tién 13 85% hodc nhiéu hon, va dic biét vu tién 1a 90%

hodc nhiéu hon c6 thé thu dugc.
[0146]

Hon nita, theo phuong phép polyme hoda olefin ctua sang ché, polyolefin
hoic, cu thé 13, polypropylen c6 phan b6 trong lugng phan tit rong c6 thé thu dugc
ngay ca khong tién hanh polyme héa da giai doan, hodc ngay ca qua polyme héa
c6 sb giai doan it nhu 13 polyme héa don giai doan. Cu thé, dic diém ctia phuong
phap polyme héa olefin cta sang ché 1a polyme olefin thuong thu duge ma cé ty

18 cao hon vé& cac thanh phan trong lwong phan tit cao va ty 1é thap hon vé céc
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thanh phan trong lugng phén tir thp (ma dugc goi cu thé 13 cac hop chét dinh) so
v6i céc polyme olefin thong thudng c6 téc d6 dong néng chay (MFR) c6 thé so
sanh duoc. Dic diém nay c6 thé duoc xac nhén bing do séc ky thim gel (GPC)
ma s€ dugc mo ta dudi day, va polyme cé ca gia tri Mw/Mn cao va gia tri Mz/Mw

cao c6 thé thu duge.
[0147]

Polypropylen thu dugc str dung cac thanh phan chét xtc tac titan rin thong
thudng gdm magie, titan, halogen, va chat cho dién tir néi chung c6 gia tri Mw/Mn
13 5 hodc thip hon va gid tri Mz/Mw 1a thdp hon 4, ma 13 c4c chi s6 clia phan bd
trong lugng phan tir nhu duge xé4c dinh béng do GPC, trong khoang MFR 1a 1 dén
10g/10 phat, nhung khi phuong phap polyme hoéa olefin cia sang ché dugc su
dung, polyme olefin c¢6 gia tri Mw/Mn 1a 6 dén 30 va uu tién 14 7 dén 20 c6 thé
thu duoc & cing cac didu kién polyme hoa. Hon nita, polyme olefin c6 gia tri
Mz/Mw uu tién 13 4 dén 15 va wu tién hon 12 4,5 dén 10 ¢6 thé thu duge. Cy thé
la, theo phuong phap polyme héa olefin cia sang ché, polyme c6 gia tri Mz/Mw
cao thuong thu dugc.

[0148]

Hiéu biét thong thuong trong sé nhiing ngudi ¢ trinh d6 trung binh trong
linh vuc k§ thudt nay 1a polypropylen c6 gia tri Mw/Mn cao c6 kha nang dic va
do cing tuyét voi. Mat khac, gia tri Mz/Mw cao biéu thi ty 1€ ham lugng cao cia
thanh phin trong lugng phén tir cao, va dugc mong doi rang polypropylen thu
dugc c6 thé 6 stre cing néng chay cao va kha ning ddc tuyét voi.

[0149]
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Viéc st dung phuong phap polyme héa olefin cia sang ché cho phép
polyme c6 phan bd trong luong phan tir rong thu dwoc ma khong tién hanh polyme
héa da giai doan va nhu vy, co thé 13, thiét bi san xuét polyme dugc don gian
héa. Dong thoi, viéc ap dung cho phuong phép polyme hoa nhiéu giai doan théng
thuong dugc mong dgi cho phép thu dugc polyme c6 stic cang néng chay va kha

nang dac tot hon
[0150]

Trong khi ¢6 cac phuong phéap khac dé thu dugc polyme cé phan bé trong
luong phén tir rong nhu 13 phuong phép lién quan dén trén néng chay hozc phéi
trén nodng chay cac polyme c6 cac trong lugng phéan tir khac nhau, cac polyme thu
duoc boi cac phuong phép nhu vay trong mét sb truong hop khong ¢ strc cing
nong chay hodc kha nang duc gia tang phu hop du cach thirc tuong d6i phc tap.
Diéu nay c6 18 1a vi cac polyme cé cac trong lugng phan tir khac nhau, vé co ban,
khéng c6 kha nang tron. Mit khéc, polyme thu dugc bdi phuong phap polyme
héa olefin ctia sang ché, vi cac polyme c6 cac trong lugng phan tir khac nhau ¢
cac khoang rét rong duoc tron & muc do chét xtc tac, tic 13, mic d6 nano, mong

mudn c6 stc cang néng chay cao va kha ning duc tuyét voi.
[0151]

Polyme thu dugc bdi phuong phép polyme hda olefin cua sang ché c6 tinh
déu 1ap thé cao nhu duge mé ta ¢ trén. Do d6, polyme olefin thu dugc bdi phuong
phap ctia sang ché c6 xu hudng c6 diém ndng chay cao. Diém néng chay thuong

dugc xac dinh bdi phuong phéap phan tich nhiét quét vi sai (DSC).

[0152]
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Nhu dugc mé ta & trén, polyme olefin, hodc cu thé 1a polyme propylen, thu
duoc béi phuong phap cia sang ché ¢6 xu huéng c6 phan bb trong luong phén tir
rong va cu thé 1a Mz 1dn, va nhu vy c6 xu hudng c6 phan b ma mé rong vé phia
trong lwong phan ti cao. Vi do linh dong phan tir ciia polyme olefin thay doi theo
trong luong phan tir, d6 thi thu duge boi phép do DSC trong trudng hop polyme
¢6 phén bd trong lugng phén tir rong cé thé khéng cé hinh dang mot kidu ma la
hinh dang nhiéu kiéu hoc hinh dang rong. Tic 13, vi thanh phan trong lugng phan
tr siéu cao khong c6 kha nang dé két tinh hon, nén hiéu rang do thi c6 hinh dang
rong trén phia nhiét do thép trong phuong phap do DSC 14 c6 thé do thanh phan
trong lwrong phén ti siéu cao. Do d6, AH ma dugc do 1a nhiét néng chay (luong

nhiét két tinh) c6 thé ciing ¢6 xu hudng 13 thap.
[0153]

Mt khac, da phat hién ra rang do thi DSC cua polyme propylen thu dugc
sir dung phuong phép cta séang ché ¢é xu huéng thé hién su mé rong twong ddi
nhd vé phia nhiét d6 thap va dong thoi AH cao. Piéu nay 1 c6 thé vi polyme thu
dugc béi phuong phép cta sang ché, dic biét la cac thanh phan trong ving trong
luong phan tir siéu cao, ¢é tinh déu 1ap thé cao, va nhu vy da thé hién xu huéng

1a polyme két tinh d& dang, va do thi c6 sy mé rong chut it vé phia nhiét do thap.
[0154]

Pugc cho ring céc thanh phan trong ving trong luong phan tit siéu cao ¢6
thé gay ra cac van dé, nhu 13 céc vét mét c4, trong cac Umg dung ma tinh trong
subt va céc dic tinh nhin xuyén qua dugc nhan manh, nhu 14 cac ung dung mang.
Polyme olefin thu dugc bdi phuong phap cia sang ché c¢6 xu huéng c6 kha ning
dat duoc trang thai dugc phan tdn nhdé ma cé thé cling dugc goi 1a muc do loai
hoat hda vé& mit xuc tac, tic 13, mirc dd nano, nhu dugec mo ta & trén, va nhu vay
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c¢6 xu hudéng khong c6 kha nang gy ra cic van d& nhu vay. Pong thoi, viéc lua
chon c4u tao cta hop chét este (a) duge st dung trong chét xuc tac cia sang ché
cho phép su can bing giita trong lugng phan tir va ham lugng ctia cac thanh phéan
trong ving trong lugng phan tir siu cao va trong lwong phan tir va tbc do dong

néng chay (MFR) ctia toan b polyme ciing dugc didu chinh.
[0155]

Ly do tai sao polyme thé hién cac dic tinh nhu vay thu duoc ¢ 18 13, nhu
dugc mé ta & trén, hop chat este dugc chira trong chét xuc tac cua sang ché nay
¢6 chu tao cu thé, va nhu vy truong phéan tmg 13 twong d6i 6n dinh. Ttc 13, nhu
duogc gia dinh bdi cac tac gia sang ché, vi tri hoat dong lap thé dic thu cao, trong
khi c6 dac tinh ctia mirc d cao vé kha ning kiém soat tinh déu lap thé, co thé c6
hiéu qua ngan chin tré thanh tinh trang cu thé ma gy ra phan tmg chuyén mach.
[0156]

Polyme thu dugc bing phuong phép cta sang ché thé hién phan b trong
lugng phén tr ma cling céd mutrc do nhét dinh 13 trai rong vé phia trong lugng phan
tr thdp. Thanh phan trong luong phén tir thdp ¢6 xu hudng c6 cdu tao tinh thé yéu
va diém néng chay thap do trong lugng phan tir thép.

Cfing hiéu rang polyme propylen thu dugc bang phuong phap ctia séng ché,
vi tinh déu lap thé ctia thanh phf‘?m trong luong phéan tu thép 14 cao, c6 thé thé hién
dd thi DSC ma c6 su trai rong it vé phia nhiét do thép.

Ngoai ra, nhidu yéu t6 nhu 13 kha niang thé hién hidu qua tac nhan hinh thanh
nhan trong buéc két tinh cling c6 thé hiéu duoc.

[0157]
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Tir cac quan diém nay, hiéu ring polyme propylen thu dugc boi phuong
phap cta sang ché c¢6 thé c6 tinh déu 14p thé cao bit ké khoang trong lwong phan
t&r ctia n6. Do d6, polyme c6 nhiét néng chay cao va thé hién mirc d6 do két tinh
tuong dbi cao.

[0158]

[Polyme propylen]

Céc polyme gbc propylen ctia sang ché cé thé duoc phan loai so bo thanh
ba loai (polyme propylen (H), polyme propylen (L), va polyme propylen (S)), ma
s& duoc md ta dudi day, chu yéu phu thude vao trong lwgng phan tir (téc d6 dong
néng chay (MFR) 1a mot chi s6 danh gid) va tinh déu 1ap thé (ham lugng thanh
phan hoa tan decan 14 mot chi sb) ctia no.

[0159]

Céc dinh nghia v& céc yéu cau khéc nhau dé cu thé héa cac polyme propylen
ctia sang ché 12 nhu sau:

MFR: Téc d6 dong néng chay (don vi: g/10 phiit) dugce xac dinh & 230°C &
tai trong 1a 2,16kg theo tiéu chudn ASTM 1238

Tmf: Nhiét d6 (don vi: °C) duogc xac dinh bdi cac diéu kién dugc mo ta
trong cac Vi du, ma dugc goi lé diém nong chay cudi

AH: Tdng lwong nhiét néng chay (don vi: J/g) duoc xéac dinh bang do DSC
(budc gia nhiét thir hai) & cac didu kién dugc mo ta trong cac Vi du

AH (cao): Ty 1& % ctia lugng nhiét ndng chay trong ving cao hon 165°C
theo AH
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AH (trung gian): Ty 1€ % cua lugng nhiét nong chay trong vung 160°C hoac
cao hon va 165°C hoic thap hon theo AH

AH (thap): Ty 18 % ctia luong nhiét néng chay trong ving thip hon 160°C
cua AH
[0160]

AH (cao), AH (trung gian), va AH (thp) 14 cac gia tri s6 dat duoc khi lugng
nhiét AH 1a 100% (tirc 13, tong ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thép) 1a
100%), va c6 thé dugc tinh toan bang ty 18 ctia cac luong nhiét duge hép thu trong
cac vung nhiét do tuong Uing dugc xac dinh trong d6 thi DSC tuwong Umg (twong
g v&i ty 18 dién tich trong d6 thi DSC).

[0161]

Cac polyme propylen cua sang ché, ma s& dugc md ta chi tiét dudi day, tat
ca ¢6 thé thu dugc bing cach polyme hoéa propylen uu tién 13 st dung chat xuc tac
ding dé polyme héa olefin dugc md ta & trén, nhung phuong phap san xuét chiing
khong bi gidi han.

[0162]

<Polyme propylen (H)>

Polyme propylen (H) cta séang ché 1a polyme propylen ma cé xu huéng c6
trong lugng phan tir tuong ddi thap, kha ning duc tuyét voi, va d§ ctng cao, va
dap tmg tat ca cac yéu cau dudi day:

(oH) MFR > 10g/10 phut
(BH) AH >80 J/g

(YH) AH (cao) > 10%
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(8H) [AH (trung gian) / AH (thap)] > [AH (cao) / AH (trung gian)]
MBOi yéu cau s& duge mb ta dudi day.
[0163]

Polyme propylen (H) cua sang ché dap tng yéu cau (aH): MFR > 10g/10
phit. MFR dugc biét 15 12 chi sé dénh gia don gian dbi véi trong lugng phan tir
cta polyme propylen va chi sd dénh gia don gian d6i véi kha ning chay néng
chay cta polyme. Cu thé 13, MFR dugc x4c dinh bang phuong phap theo tiéu
chudn ASTM 1238 nhu dugc mé ta & trén. MFR clia polyme propylen (H) cta
sang ché uvu tién 1 15 g/10 phut hodc cao hon, va wu tién hon 1 20 g/10 phut hodc
cao hon. Giéi han trén duoc uu tién 1a 1000 g/10 phut, vu tién hon 1a 800 g/10

phut, va con uu tién hon 1a 700 g/10 phut.
[0164]

Polyme propylen (H) cia sang ché c6 khoang MFR tuong dbi cao nhu dugc
md ta & trén, va do d6 dic biét thich hop cho duc phun trong s6 cac phwong phap

dtc khac nhau da biét.
[0165]

Polyme propylen (H) ctia sang ché dap tmg yéu cau (BH): AH > 80 J/g. AH
1a luong nhiét néng chay cua polyme propylen (H), va dugc thua nhan ring gia
tri nay cao hon, thi mc d6 két tinh cao hon. Khi gia tri nay 1a cao, mot lugng
nhiét 16n duoc yéu cau dén khi néng chay hoan thanh ngay ca sau khi nhiét d§ &
d6 néng chay bat dau dat toi, va yéu cau (BH) nhu vay ciing 1a chi s6 vé tinh chiu
nhiét tuyét voi. AH cua polyme propylen (H) cta sang ché vu tién 1a 83 J/g hodc

cao hon, vu tién hon la 85 J/g hodc cao hon, va con uu tién hon 1a 88 J/g hodc cao
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hon. Mit khac, gidi han trén duge vu tién la 150 J/g, vu tién hon 1a 130 J/g, va

con vu tién hon 14 110 J/g.
[0166]

Polyme propylen (H) dép tmg yéu cau nay c6 tinh chiu nhiét cao, va do d6

dugc su dung thich hop déc biét trong vat dung dugce duc phun.
[0167]

Polyme propylen (H) cua sang ché dép ting yéu cau (yH): AH (cao) > 10%.
AH (cao) c6 thé duge coi nhu chi sb vé tinh chiu nhiét dic biét 1a trong viing nhiét
do néng chay cao (trén 165°C). Gia tri cao cua nod biéu thi tinh chiu nhiét tuyét
voli, ddc biét 1a & cac nhiét d6 cao. Khi chi s6 nay la 10% hodc cao hon, polyme
propylen (H) cua don nay dugc coi nhu c6 tinh chiu nhiét déc biét cao, ma la mot

trong sb cac yéu cau quan trong dic trung cho polyme propylen (H).
[0168]

Yéu ciu AH (cao) uvu tién 1a 11% hodc cao hon, va uu tién hon 1a 13% hoac
cao hon. Céc tac gia sang ché hiéu rang cac thanh phan polyme propylen tuong
g véi ving AH (cao) ¢6 tinh déu lap thé rét cao va luong tuong dbi 16n vé cac
thanh phan trong luong phan tir siéu cao c6 tinh déu lap thé cao. Pdng thoi, cac
tac gia sang ché hiéu ring cc thanh phan polyme propylen tuong Gmg véi ving
AH (cao), khong phai la chi c6 tinh chiu nhiét cao, ma c6 thé c6 chiic nang 1a tac
nhan hinh thanh nhén két tinh cho do két tinh duoc gia ting cla toan bo polyme

propylen (H).
[0169]

Hién nhién 13 khi gid tri AH (cao) cao hon 12 cé loi hon xét theo tinh chiu

nhiét, gidi han trén dugc uu ti€n cua nd la 35%, uu ti€n hon 1a 30%, va con uu
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tién hon 1a 28% xét vé cac chi tiét cia yéu cau (6H), ma s€ dugc mo ta dudi day,

va sy can bang giita, ching han, mé dun dan hdi va kha niang dtc.
[0170]

Polyme propylen (H) ctia sang ché dép tmg yéu cau (8H): [AH (trung gian)
/ AH (thap)] > [AH (cao) / AH (trung gian)]. Nguoi c6 trinh do trung binh trong
linh vuc k§ thuat s& hidu rang yéu cau (8H) nay 14 chi s ma khong nhitng AH
(cao) ma con AH (trung gian) 1a twong dbi cao. Cu thé hon 13, hodc néi cach khAc,
c6 thé cho ring yéu cau nay (8H) 1a chi sé biéu thi ring ham lugng clia cac thanh
phan polyme propylen tuong tmg véi AH (cao) va AH(trung gian) 13 twong dbi
cao hon so v&i ham luong clia cac thanh phan polyme propylen tuong tmg véi AH
(thap).

[0171]

Céc tac gia sang ché hiéu rang polyme propylen (H) dap tng mdi quan hé
nhu vay co thé thé hién phuong an trong do, ch?mg han, khi mot phén cua cac
thanh phan twong tmg véi AH (cao) c6 chirc ning 14 thanh phan tac nhan hinh
thanh nhén két tinh, do d6 ham lugng cua cac thanh phan ma c6 kha nang két tinh
1a tuong di cao, va nhu vay polyme propylen cé mirc d6 cao vé do két tinh, diém
néng chay, va nhiét néng chay 1a thu dugc dé dang.

[0172]

[AH (trung gian) / AH (thép)] uu tién la cao hon so véi [AH (cao) / AH
(trung gian)] 1a 0,03 hoac hon, va uvu tién hon 1a 0,05 hodc hon. Giéi han trén cia
chénh 1éch gifta [AH (trung gian) / AH (thip)] va [AH (cao) / AH (trung gian)] 1a
khong bi gidi han cu thé, va wu tién 12 0,50, wu tién hon 1a 0,45, con wu tién hon

14 0,40, va dic biét wu tién 12 0,35.
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[0173]

Hon nita, polyme propylen (H) ctia sng ché uu tién 1a c6 AH (thap) 14 thap
hon 61% (yéu cau (¢H)), uu tién hon 1 60% hoic thap hon, con uu tién hon 14

59% hodc thap hon, va dic biét wu tién 13 57% hoic thap hon.
[0174]

Céc tac gid sang ché hidu ring polyme propylen (H) dép tmg yéu cau niy
cling thé hién phuong an trong do, nhu duge mo ta & trén, khi mot phén cuda cac
thanh phan twong Gmg v6i AH (cao) cé chiic ning 13 thanh phan tac nhan hinh
thanh nhan két tinh, do d6 ham luong ctia céc thanh phin ma c6 kha ning két tinh
1a trong ddi cao, va nhu vay polyme propylen c6 mitc d6 cao vé do két tinh, diém

néng chay, va nhiét néng chay 1a dé dang thu dugc.
[0175]

Diém néng chay cudi Tmf ctia polyme propylen (H) ctia sing ché vu tién 12
169,0°C hoic cao hon, uu tién hon 1a 169,5°C hodc cao hon, va con uu tién hon
1a 170,0°C ho#c cao hon. Nhu duge mo ta ¢ trén, polyme propylen (H) cia sang
ché ¢6 tinh déu 14p thé rét cao, cac thanh phan trong lugng phan ti siéu cao co
tinh déu lap thé cao, va nhu vay Tmf c6 xu huéng 1 cao. Polyme nhu vy dugc
mong doi cling thé hién tinh chiu nhiét cao. Mit khac, trong khi khéng quan trong
dé thiét 1ap gi6i han trén ctia Tmf, polyme c6 Tmf qué cao cé thé can cac phuong
phép duc va cac diéu kién duc cu thé dé c6 duge uu diém vé cac dic tinh cia no,
va nhu vay gidi han trén cua Tmf uvu tién 1a 200°C, uu tién hon 1a 195°C, va con

uu tién hon la 190°C.

[0176]
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Polyme propylen (H) cua sang ché dugc mong doi thé hién khéng nhiing
tinh chiu nhiét cao ma con ca do cing cao. Do d6, polyme propylen (H) cua sang
ché duge st dung thich hop trong cac ing dung trong d6 do cung cao va tinh chiu
nhiét cao duoc yéu ciu. Nhu duge mo ta & trén, do két tinh ciia polyme propylen
(H) cta sang ché d& dugc gia ting, va nhu vay c6 xu hudng 13 vat dung duge dic
¢6 tinh ning dic tinh cao hon c6 kha ning thu duoc bang cach sir dung phuong
phap dic ma cho phép su dinh huéng cu thé dat dugc. Do d6, polyme propylen
(H) ctia sang ché c6 thé duoc mong doi 12 thich hop cho cac tmg dung nhu 1a cac
vat dung dugc dic phun, cac mang duge kéo cang (vi du, cdc mang duoc kéo cing

don truc va dugc kéo céng cac mang hai truc), va cac loai soi.
[0177]
<Polyme propylen (L)>

Polyme propylen (L) cua sang ché 13 polyme ma cé trong luong phan tir
tuong dbi cao va c¢é xu hudng thich hop cho linh vuc céc vt liéu bao géi nhu 1a

cac tAm va cac mang, va 1a polyme propylen ma dép mg céc yéu cau dudi day:
(al) MFR < 10g/10 phut
(BL) AH>80J/g

(yL) AH (cao) > 18,5%, AH (trung gian) > 28%, va [AH (cao) + AH (trung gian)]
<80%

(8L) Tmf > 170,0°C
MBObi yéu cau s& dugc md ta dudi day.

[0178]
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Polyme propylen (L) cta sang ché dap tmg yéu cdu (aL): MFR < 10g/10
phiit. MFR 13 chi sb d& dugc biét rd nhu duge md ta & trén. MFR cla polyme
propylen (L) ctia sang ché uu tién 1a 8 g/10 phut hodc thap hon, wu tién hon 13 6
/10 phit hodc thdp hon, va con uu tién hon 13 5 g/10 phut hodc thap hon. Gidi
han duéi duoc vu tién 14 0,001 g/10 phit, vu tién hon 1a 0,005 g/10 phut, va con

uu ti€n hon 14 0,01 g/10 phut.
[0179]

Polyme propylen (L) cta sang ché c6 khoang MFR tuong dbi thip nhu duoc
mo td & trén, va nhu vady dugce sir dung thich hop trong, chéng han, cac tdm ép
dun, cic mang khudn T, cac mang thoi, cac vat dung dugc dic thdi, va cac vat

dung duoc duc chan khong.
[0180]

Polyme propylen (L) cia sang ché dap tmg yéu cau (BL): AH > 80 J/g. AH

vé co ban 1a gidng nhu yéu cau (BH).
[0181]

Polyme propylen (L) ctia sang ché d4p ting yéu cau (yL): AH (cao) > 18,5%,

AH (trung gian) > 28%, va [AH (cao) + AH (trung gian)] < 80%.
[0182]

Gidi han dudi cua AH (cao) wu tién 1a 19,0%, vu tién hon 1a 19,5%, va con
uu tién hon 1a 20,0%. Mét khac, gidi han trén vu tién 14 35%, uvu tién hon la 30%,

va con uu tién hon 1a 28%.

[0183]
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Gidi han dudi cua AH (trung gian) wu tién 1a 28,4%, uu tién hon 1a 29,0%,
con wu tién hon 13 29,5%, wu tién cu thé 14 30,0%, va dic biét 1a vu tién 14 33,0%.
Mat khéac, gidi han trén uu tién 1a 50,0%, vu tién hon 1a 47,0%, va con uu tién hon

12 45,0%.
[0184]

Gi6i han trén cta [AH (cao) + AH (trung gian)] uvu tién 1a 75%, uvu tién hon
12 70%, con wu tién hon 13 65%, va uu tién cu thé 1a 63%. Mt khac, giéi han duéi

uu tién 1a 48,0%, uu tién hon 1a 48,5%, va con uu tién hon 1a 49,0%.
[0185]

AH (trung gian) qué cao c6 thé dén dén gia tri AH (cao) nhé, va c6 thé cling
dAn dén tinh chiu nhiét kém. V6i AH (trung gian) qué thép, hiéu qua cta chat hinh
thanh nhan tinh thé dugc mong doi tir cac thanh phan twong tng AH (cao) khéng

duoc van dung hoan toan, do d6 c6 thé dan dén tinh chiu nhiét kém.
[0186]

Yéu ciu nay 1a mot chi s6 thé hién rang polyme propylen (L) ctia sing ché
c6 lugng tinh thé dic biét 1on ma néng chay trong vung nhiét do cao (165°C hodc
cao hon), hodc néi cach khac, ¢ tinh chiu ndng chay tuyét voi (tinh chiu nhiét)
trong vung nhiét do cao, va, hon nira, c6 lugng tuong dbi 16n cac thanh phén ma
nong chay trong viung nhiét d6 moi truong (160°C dén 165°C). Khi trong lugng
phén ti ciia polyme propylen 1a cao, tinh luu dong ctia mach phan tu la twong d6i
thap, nhu vy polyme propylen khong c6 kha ning két tinh, va do d6 murc d6 vé
d6 két tinh c6 xu huéng 1a thip. Tuy nhién, nhu dugc mé ta & trén, polyme
propylen (L) ctia sang ché c6 ham luong cao cac polyme propylen twong tng véi

AH (cao) va AH (thép) va, nhu vay, vi cung 1y do duoc gia dinh nhu & trén, hiéu
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rang polyme ngay ca cé trong lugng phéan tir cao ¢ kha nang cé muc do cao vé

d6 két tinh, va c6 tinh chiu nhiét tuyét voi.
[0187]

Do d6, polyme propylen (L) ciia sing ché duoc mong doi 1a thich hop dung
cho, ching han, c4c san phim vt chtra va v4t liéu bao g6i nhu 14 cac loai tAm, cac
mang, va cac loai chai lg, va cho cac san phérn ¢é tinh chiu nhiét cao. Ciing dugc
mong doi ring bang cach diéu chinh va bd tri phuong phap dtc, tinh chiu nhiét,

do cimg, va cac dic tinh khéc c6 thé dugc diéu chinh phit hop.
[0188]

Polyme propylen (L) cia sang ché dap tmg yéu cau (8L): Tmf > 170,0°C.
Tmf uu tién hon 1a 171,0°C hodc cao hon, va con vu tién hon 14 171,5°C hodc cao
hon. Nhu dugc mé ta & trén, polyme propylen (L) cua sang ché c6 tinh déu lap
thé rat cao, cac thanh phén trong luong phan tir siéu cao cé tinh déu 1ap thé cao,
va nhu vay Tmf ¢6 xu hudng la cao. Do dd, polyme nhu vay dugc mong doi thé
hién tinh chiu nhiét cao. Mat khac, trong khi khdng quan trong dé thiét lap gidi
han trén duoc uu tién ciia Tmf, polyme c¢6 Tmf qué cao co thé can cac phuong
phép duc va cac didu kién dbc cu thé dé c6 uu diém cia cc dic tinh cla né, va
nhu vay gidi han trén ciia Tmf wu tién 1a 200°C, uvu tién hon 1a 195°C, va con uu

tién hon 13 190°C.
[0189]

Polyme propylen (L) ctia sang ché uu tién la dap img yéu cau (eL) dudi day:
Tmf - AH (cao) > 149,0. Yéu ciu nay c6 thé dugc coi nhur chi s6 thé hién ring
Tmf cé xu hudng gia tang theo lugng cta cac thanh phén polyme propylen twong

g v6i AH (cao). C6 thé cho rang polyme propylen (L) dap ting yéu cau ndy c6
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tinh déu 1ap thé cao, va cu thé 14 c6 kha ning ring cac thanh phan trong ving
trong luong phén tir siéu cao c6 tinh déu l4p thé cao. Pdng thoi, khi cac thanh
phén trong ving trong luong phén tir siéu cao c6 chitc ning 13 tac nhan hinh thanh
nhan két tinh, do d6 cac tinh thé cting c6 kha ning dugc hinh thanh va, c¢6 kha
ning, két qua 1a polyme c6 Tmf cao theo gié tri ctia AH (cao) thu dugc. Céc tac
gi4 sang ché hiéu rang yéu cau (eL) 12 mét chi s6 dé xuit polyme ctia mot phwong
an nhu vay.

[0190]

“Tmf - AH (cao)” uu tién hon 1a 149,5 hodc 16n, con vu tién hon 1a 150,0
hodc 16n hon, dac biét wu tién 1a 150,5 hodc 1én hon, va dac biétlauvu tién 1a 151,0
hodc 16n hon. Gi6i han trén wu tién la 180, wu tién hon 1a 177, va con uu tién hon
1a 175 xét vé gi6i han trén dugc wu tién cia Tmf va gii han dudi cua AH (cao).
[0191]

<Polyme propylen (S)>

Polyme propylen (S) cia sang ché 1a polyme c6 luong tuong dbi 16n céac
thanh phﬁn hoa tan decan va nhu vdy dugce coi nhu dugc dac trung bdi su can
bing gitra cac dic tinh vat Iy gdm tinh linh hoat va cling nhu kha néng dc, c6 thé
cling dugc coi nhu polyme c6 khuynh hudng 14 thich hop cho linh vuc céc vat
liéu bao g6i nhu 1a cc tm va cac mang, va 1 polyme propylen dép tmg céc yéu
cau duéi day:

(¢S) Ham luong thanh phan hoa tan decan > 5% khdi lugng
(BS) AH>280J/g

(yS) Tmf > 169°C

(8S) AH (thip) > 61%, va 20% > AH (cao) > 5%
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(eS) Ham lugng ctia don vi ciu tao duoc din xuét tir olefin khong phai 14 propylen

trong phan khéng hoa tan decan < 5% mol
MBOi yéu ciu s& duoc mo ta dudi day.
[0192]

Polyme propylen (S) cua sang ché déap Gng yéu cau (aS): Ham luong
thanh phan hoa tan decan > 5% khéi lugng. Ham luong thanh phan hoa tan
decan 13 ham luong cua céc thanh phan hoa tan trong decan & 23°C trong
polyme propylen (S) nhu duoc x4c dinh bang phuong phap dugc mb ta trong
phan cac Vi du duéi day. Thong thuong, chi s6 nay duge biét r3 14 chi s6 vé tinh
déu lap thé cua polyme olefin va phan bb hop phan ctia copolyme.

[0193]

Khi trong polyme propylen ham luong thanh phén hoa tan decan wu tién 1a
thp trong cac img dung ma tinh chiu nhiét ctia né dugc van dung, trong cac ting
dung nhu 1a céc vat chira va cac vét liéu bao géi thuong dugce st dung, khong
nhitng tinh chiu nhiét ma con sy can bé“mg giiia, chéng han, tinh linh hoat va do
trong subt c6 thé 13 quan trong. Cu thé 13, ham lugng thanh phén hoa tan decan
thdp hon néi chung cé thé dan dén do trong sudt tét hon. Do d6, cé thi trudng d6i
v6i cac polyme c6 ham lugng thanh phan hoa tan decan twong d6i cao.

[0194]

Ham luong thanh phan hoa tan decan ctia polyme propylen (S) clia séng ché
1a 5% khdi luong hodc cao hon, va wu tién 1a 6% khéi luong hodc cao hon. Mit
khac, giéi han trén uu tién 1a 20% khdi lugng hodc thap hon, wu tién hon 1a 15%

khéi luong hodc thip hon, con wu tién hon 1 12% khdi luong hozc thap hon, va
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dic biét vu tién 1a 11% khdi lugng hodc thép hon xét v&, chang han, sinh ra d6

dinh trong vat dung dugc dic cua no.
[0195]

Polyme propylen (S) ctia sang ché dap tmg yéu cau (BS): AH > 80 J/g. Pinh
nghia vé AH co ban 14 gidng nhu yéu cau (BH).

[0196]

AH ctia polyme propylen (S) cia sang ché duoc dic trung boi thé hién gia
tri trong dbi 16n di ham luong thanh phin hoa tan decan twong ddi cao cia né.
Céc téc gia sang ché hiéu ring diéu ndy c6 kha ning 1a vi cac thanh phan tuong
ung voi AH (cao), ma sé dugc mo ta dudi day, dugc chira voi lugng nim trong
khoéang cu thé, va nhu vay gia tri 16n dugc thé hién do anh huéng (nhu 12 higu qua
chét hinh thanh nhan tinh thé) cta cdc thanh phan ndy. Tuy nhién, AH khéng phai
1a chi s6 ma c6 nghia 1a nhiét d6 ndng chay cao, va, do do, nhu cd thé duogc hiéu
tir yéu cau (aS) & trén va ciing nhu yéu ciu (8S) duéi day, polyme propylen (S) 1a
polyme ¢6 cac dic trung khac voi cac dac trung cua polyme propylen (H) va
polyme propylen (L).

[0197]

Polyme propylen (S) ctia sang ché, trong khi c6 ham lugng twong dbi 16n
vé cac thanh phén hoa tan decan, c6 AH cao va nhu vay dugc coi nhu ¢6 muc do
cao vé do két tinh, va do d6 duoc mong doi 1a ¢6 1gi trong viée thu duge mang cé

cam gi4c cting (d6 dan hdi) khi duoc dic thanh, chang han, mang.
[0198]

AH cua polyme propylen (S) cia sang ché vu tién 12 83 J/g hodc cao hon,

uu tién hon la 85 J/g hodc cao hon, va con uu tién hon 1a 86 J/g hodc cao hon. Mat
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khac, gidi han trén uu tién 1a 100 J/g, wu tién hon 1a 97 J/g, va con vu tién hon la
95 J/g. AH qué cao c6 thé din dén tinh linh hoat va d6 trong sudt khong du dugc

mong doi tir polyme propylen (S) ctia sang ché.
[0199]

Polyme propylen (S) cta sang ché dép tmg yéu cau (yS): Tmf > 169,0°C.
Tmf uu tién 1a 169,2°C hodc cao hon, va uu tién hon 1a 169,3°C hoac cao hon.
Mit khéc, gidi han trén wu tién 1a 180,0°C, wu tién hon la 177,0°C, va con uu ti€n

hon 12 175,0°C.
[0200]

Polyme propylen (S) ctia sang ché dugc dic trung boi thé hién Tmf cao du
ham luong tuong déi 16n vé cac thanh phan hoa tan decan. C4c tac gié sang ché
hiéu ring diéu nay, trong khi lién quan dén yéu cau (5S), ma s& dugc md t& dudi
day, c6 kha ning la bit ngudn tir chtra luong twong d6i 16n céac thanh phan tuong

ung v6i AH (cao).
[0201]

Polyme propylen (S) cta sang ché dap tng cac yéu cau (8S): AH (thép) >
61%, va 20% > AH (cao) > 5%.

[0202]

V& polyme propylen (S) ctia séng ché, AH (cao) va AH (thdp) dap tng cac
didu kién & trén, va nhu viy mot trong sd cac dic trung ciia polyme propylen (S)
1a di ham luong thanh phin hoa tan decan twong ddi cao, AH 14 tuong ddi cao
nhu duoc md ta lién quan dén yéu cau (BS). Gidi han duéi ctia AH (cao) uu tién
12 5,5%, va uu tién hon 12 6,0%. Mat khac, gidi han trén uu tién 1a 15,0%, uu tién

hon 1a 12,0%, con uu tién hon 1a 10,0%, va cu thé 14 9,5%. Giéi han dudi ctia AH
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(thp) wu tién 13 62%, uu tién hon 12 63%, va con uu tién hon 14 64%. Mt khéc,
gidi han trén uvu tién 1a 90%, uvu tién hon 1a 80%, va con uu tién hon la 70%. Cac
gid tri ndy nim trong khoang & trén 13 ¢6 loi trong viéc thu duoc vat dung dugc
duc c6 cam gidc cimg (d6 dan hoi) pht hop trong khi ¢6 tinh linh hoat va do trong

sudt pht hop.
[0203]

Yéu clu nay c6 thé duoc coi nhu biéu thi ring cic thanh phan twong ting
vdi AH (cao), tic 1a, cac thanh ph?m ¢ diém ndéng chay cao dugc chtra véi ham
luong ma nim trong khoang cu thé trong khi lugng clia cdc thanh phan polyme
c6 diém noéng chay thip 13 tuong dbi 16n, hoic tic 13, cc thanh phan tuong tng

c6 cac dic tinh vat Iy hoan toan déi 14p duoc chira véi cac lugng tuong d6i 1on.
[0204]

Céc tac gia sang ché hiéu rang cac thanh phén tuong tmg véi AH (cao) co
kha ning 1a ding lam chét kich hoat (chang han, mét 36 trong s6 chung thé hién
hiéu qu4 1 tac nhan hinh thanh nhan két tinh), nhu vy d6 két tinh cia cac thanh
phan twong tng véi AH (thép) duoc gia ting, va do d6 polyme propylen (S) cua
don nay c¢6 AH tuong ddi cao. Ly do duoc gia dinh tai sao cac thanh phén tuong
ung voi AH (cao) cé hi¢u qué gia tang do két tinh v& co ban 1a gidng nhu ly do

dugc mo ta dbi véi polyme propylen (H) va polyme propylen (L).
[0205]

Do d6, polyme propylen (S) ciia sang ché c6 thé dugc mong doi 1a c6 kha
ning truyén phit hop cam gidc cimg (nhu 1a cam giac dic quanh (stiff feeling),

“stiff feeling” 1a dic tinh véat 1y twong tu nhu cam giac dai cia soi mi) trong khi
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duy tri cac ddc diém ctia cac san pham vat chira va vat li€u bao goi hién c6 nhu la

c4c thm, cac mang, va cac loai chai lo.
[0206]

Polyme propylen (S) cta sang ché dap tmg yéu cau (eS): Ham lugng cua
don vi cu tao dugc din xuét tir olefin khong phai 14 propylen trong phan khéng
hoa tan decan < 5% mol. Ham lugng ctia don vi cau tao duge dan xuét tir olefin
khong phai la propylen uu tién 14 4%mol hodc thdp hon, va wu tién hon 1 3%mol

hoic thap hon.
[0207]

Phén khéng hoa tan decan dé cip dén céc thanh phan ctia polyme propylen
(S) cua sang ché loai trir c4c thanh phan hoa tan decan dugc néu cu thé trong yéu

cau (aS). Hién nhién 1a gia tri 1a 0%mol khi polyme propylen (S) 1a homopolyme.
[0208]

Polyme propylen (H), polyme propylen (L), va polyme propylen (S) cua
séng ché c6 thé chia cac don vi cu tao dugce dan xuét tlr olefin khong phai 1a
propylen va céac hop chét vinyl polyme héa dugc mién 1a cc dic trung va céc

muc dich tuong Gng cua chiing khong gay ra anh hudéng bat loi.
[0209]

Céc vi du duogc uu tién cua olefin gém cac olefin va cac dien nhu dugc bde
16 trong phan phwong phap san xuat polyme olefin, va cac vi du duge wu tién cua
hop chét vinyl polyme héa duogc gdm cac hop chét vinyl thom nhu 13 styren. Céc
olefin uwu tién hon gém etylen, 1-buten, 1-penten, 1-hexen, 1-octen, 1-dexen, 1-

hexadexen, va 1-octadexen. Trong s6 nay, etylen, 1-buten, 1-hexen, 1-octen, va
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1-dexen 1a cac vi du uu tién hon, va etylen va 1-buten la cac vi du con wu tién hon.

Vi du duoc uu tién vé hop chét vinyl polyme héa duoc cé thé 1a styren.
[0210]

Ham luong ctia cac don vi cu tao khac nhu vy wu tién 1 5%mol hodc thap
hon, vu tién hon la 3%mol hodc thép hon, con uu tién hon 1a 1%mol hoic thép
hon, va dic biét uu tién 13 0,5%mol hodc thap hon, dua trén tong ham luong ctia

cac don vi cAu tao dan xuét propylen 1a 100% mol.
[0211]

Polyme propylen thu duoc bang phuong phap clia sing ché c6 thé duoc sur
dung trong cac tmg dung khac nhau da biét. Cu thé, vi polyme propylen duoc
mong doi ¢6 tinh chiu nhiét va do cing cao, nén polyme propylen 1a thich hop
cho, ching han, cc ing dung vat dung dugc dtc phun khic nhau va, cu thé hon
la, cac bd phan 6 t6 va céc bd phan thiét bi dung cu dién gia dinh. Déng thoi,
polyme propylen c6 thé dugc st dung trong céc tm va cac mang khéac nhau do
phan bd trong lugng phan tir rong. Cu thé 13, polyme propylen 1a thich hop cho,
chéng han, céc g dung chia tach trong céc pin ion lithi va cé4 céc tu dién. Péng
thoi, polyme propylen c6 thé dugc sir dung thich hop trong, chéng han, céc vat

dung duc dugc dép, vat dung duc duge can, va cac vat dung dic quay.
Vi du thuce hién siang ché
[0212]

Séang ché s& dugc md ta boi cac Vi du dudi ddy, nhung sang ché khong bi
gi61 han ¢ cac Vi du nay.

Trong céc Vi du dudi day, ty trong khéi, tc d6 dong néng chay, lugng ctia
thanh phn hoa tan (khéng hoa tan) decan, phan bd trong luong phan ti, diém
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néng chay cudi, diém noéng chay, nhiét do két tinh, va lwong nhiét néng chay ctia

cac polyme propylen duoc do bang cac phuong phap dudi day.
[0213]

(1) Ty trong khdi:

Ty troﬁg khéi dugc do theo JIS K-6721.

(2) Téc d6 dong néng chay (MFR):

Theo ASTM D1238E, nhiét d6 do cho polyme propylen duoc thiét lap &
230°C.

[0214]
(3) Luong thanh phan hoa tan (khéng hoa tan) decan:

Khoang 3g polyme propylen (dugc do t&i don vi 1a 10g, va trong lugng
ndy dugc bidu thi 13 b (g) trong phuong trinh duéi day), 500ml decan, va mot
luong nho chit 1am 6n dinh chiu nhiét hoa tan trong decan duoc bd sung vao binh
do bang thiy tinh, va polyme propylen dugc hoa tan bing cach dugc gia nhiét dén
150°C trong 2 gio¢ trong khi dugc khudy bang bd khudy trong méi truong nito,
sau d6 duoc duy tri & 150°C trong 2 giod, va dugc lam mat dan dan dén 23°C trong
8 gid. Chét long thu dugc chita cac két tiia ctia polyme propylen duge dua di loc
& 4p suét giam qua bo loc thuy tinh chuan 25G-4 dugce san xuat boi Tokyo Garasu
Kikai Co., Ltd. Sau d6, 100ml ctia phin loc dugc thu hdi va dugc siy dudi didu
kién 4p suét giam dé tao ra phan thanh phan hoa tan decan, va trong lugng ctia nd
duoc can téi don vi 10™*g (trong lwong nay dugc biéu thi 13 a (g) trong phuong
trinh dudi day). Sau thao tac ndy, lugng cua thanh phan hoa tan decan duge x4c

dinh bing phuong trinh dudi day.

Ham luong thanh phan hoa tan decan = 100 x (500 x a) / (100 x b)
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Ham lugng thanh phan khong hoa tan decan = 100 - 100 x (500 x a) / (100

x b)
[0215]

(4) Phan bd trong lugng phén ti:

Sic ky thdm gel: MAu HLC-8321 GPC/HT duoc san xuét boi Tosoh
Corporation

B phat hién: Khuc xa ké vi sai

Cot: TSKgel GMH6-HT x 2 va TSKgel GMH6-HTL x 2 dugc san xuét béi

Tosoh Corporation duge ndi ndi tiép.

Moi truong pha dong: o-Diclobenzen

Tbc d6 dong: 1,0ml/phit

Nhiét do do: 140°C

Phuong phap tao dudng cong hiéu chudn: Mau polystyren chuin dugc sir
dung.

Néng d6 mau: 0,1% (trong luong/trong lugng)

Luong dung dich mau: 0,4ml

Phép do duoc tién hanh & cac didu kién & trén, va phd sic ky thu duge duge
phan tich bang phuong phap da biét dé tinh toan trong lugng phan ti trung binh
trong luong (Mw), trong lugng phéan tr trung binh s (Mn), Trong luong phén tir
trung binh Z (Mz), va gia tri Mw/Mn va gia tri Mz/Mw ma la cac chi s6 ctia phan

bé trong luong phan tir (MWD). Thoi gian do trén mdi mau 13 60 pht.

[0216]
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(5) Piém néng chay (Tm) ctia polyme:

Diém noéng chay (Tm), nhiét d6 két tinh (Tc), va luong nhiét néng chay
(AH) cta céc polyme trong sang ché dwoc do bang phan tich nhiét quét vi sai
(DSC) trong thiét bi DSC220C duogc san xuit bai Seiko Instruments Inc. Trudce
tién, 3 dén 10mg cta mau duogc han kin bén trong cbc nhém va duge gia nhiét tir
nhiét do trong phong dén 200°C & 100°C/phiit. Mau dugc gilt & 200°C trong 5
phut, va sau d6 duoc lam mat t6i 30°C ¢ 10°C/phat. Nhiét d§ dinh dugce quan sat
trong thr nghiém lam mat nay dugc xem nhu nhiét do két tinh (Tc¢), va luong
nhiét duoc sinh ra duge cu thé héa boi dién tich cia dinh dugc xem nhu AH (1am
mét thir nhét). Tiép sau, mau dugc dé nguyén trong 5 phut & 30°C, va sau d6 dugce
gia nhiét trong lan thir hai dén 200°C & 10°C/phut. Nhiét do dinh duge quan sat
trong thir nghiém gia nhiét th hai nay dugc xem nhu diém néng chay (Tm) (khi

nhiéu dinh dugc quan sat, hai diém & phia nhiét d6 cao dugc liét ké trong bang).
[0217]

Déng thoi, lugng nhiét dugc hép thu duoc cu thé héa br:ing dién tich cua
dinh dugc quan sat trong budce gia nhiét thir hai duge xem nhu AH (AH (gia nhiét
thi hai)). Hon nita, két qua cta dién tich dinh ctia AH (gia nhiét thr hai) dugc tinh
toan theo cach phan chia theo ba khoang nhiét d6 1a “thap hon 160°C”, “160°C
hodac cao hon va 165°C hoac thép hon”, va “cao hon 165°C”, va céc ty 1€ cua cac
dién tich twong tng duoc xem nhu AH (thdp), AH (trung gian), va AH (cao) (téng

ctiia AH(th4p), AH(trung gian), va AH(cao) 1a 100%).

O day, dé thuan loi, tAt ca cac gia tri dugc do lién quan dén AH 1a céc gia

tri tuyét ddi (céc gia tri duong).

[0218]
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Diém néng chay cudi (Tmf) ciia cac polyme trong sang ché duoc do bang
phan tich nhiét quét vi sai (DSC) trong thiét bi DSC220C duogc san xuét bai Seiko
Instruments Inc. Trude tién, 3 dén 10mg méu duge han kin trong cbc nhdm, va
duoc gia nhiét tir nhiét d6 trong phong dén 240°C & 80°C/phut. Mau dugc gilt &
240°C trong 1 phit va sau d6 dugce lam mat tdi 0°C & 80°C/phut. Sau khi dugc
gift & 0°C trong 1 pht, miu dugc gia nhiét dén 150°C & 80°C/phit va duge gitt
& 150°C trong 5 phut. Cubi ciing, mau dugc gia nhiét dén 180°C & 1,35°C/phit,
va giao diém gitra duong gbe va tiép tuyén cta diém udn & phia nhiét do cao clia
dinh thu duoc trong thir nghiém gia nhiét cudi nay duge xem nhu diém néng chay

cudi (Tmf).
[0219]

Tmf 6 thé duoc coi nhu mdt tham sd dé danh gid cAu tao tinh thé ctia thanh
phén thé hién tinh déu 14p thé rat cao, va su d& dang két tinh va cau tao tinh thé,
chéng han, ctia polyme trong ving trong lugng phan tr siéu cao, ma dugc xem
nhu ¢6 khuynh huéng khong c6 kha ning két tinh. Cu thé hon, c6 thé cho rang,
khi gi4 tri Tmf nay 14 cao hon, thanh phan polyme trong lugng phén t siéu cao

1a ¢6 kha nang hon dé tao ra cac tinh thé ma c6 tinh chiu nhiét cao.
[0220]

Mot s6 cong thure cAu tao cla cac hop chit duoc st dung trong cac Vi du va
cac Vi du so sanh du6i dy c6 cac ciu tao dong phan 1ap thé. Cac cong thirc ciu
tao thé hién céc déng phan lap thé cua cac hop chit dugc Iéy 1am vi du thé hién
céc chit ddng phéan chu yéu cta cac hop chét duge s dung trong cac Vi du va céc
Vi du so sénh. Trong sang ché, thanh phan chinh dé cap dén thanh phan tinh cho

16n hon 50%mol, va uvu tién la 70%mol hoic 16n hon.
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[0221]
[Vidu 1] (Vidu 1-1, Vidu 1-2)
<Piéu ché thanh phén chét xtc tac titan rin [al]>

Sau khi binh thuy tinh 1 lit dwoc lam sach thich hop bang nito, 85,8g magie
clorua khan, 321g decan, va 352g rugu 2-etylhexyl dugc dat vao, va duogc dua di
phan mg gia nhiét & 130°C trong 3 gid dé tao ra dung dich dong nhit. Sau do,
241g dung dich nay va 6,43g etyl benzoat dugc bd sung vao binh thiy tinh, va

duoc tron c¢6 khudy & 50°C trong 1 gio.
[0222]

Sau khi dung dich dong nhét thu dugce nhu vay duoc lam mat t6i nhiét do
trong phong, toan bg 38,3ml dung dich ddng nhét dugc bd sung timg giot trong
45 phut vao 100ml titan tetraclorua dugce gilt ¢ -20°C trong khi duoc khudy & toc
do quay 1a 350 rpm. Sau khi hoan thanh viéc bd sung, nhiét do cua chét long dugce
tron duoc nang 1én 80°C trong 3,8 gid, va khi nhiét do dat dugc 80°C, 1,26¢g hop
chat 1 dudi day duoc bd sung vao chét long dugc tron. Nhiét do dugce nang 1én
14n nita dén 120°C trong 40 phut, va hdn hop dugc gitt & cing nhiét d6 trong 35
phit trong khi duge khudy. Sau khi phan ting dugc hoan thanh, phan chat rin
duoc thu hdi béng loc nong, dugc tao lai huyén phu trong 100ml titan tetraclorua,
va duoc phan tng nhiét 14n nita & 120°C trong 35 phut. Sau khi phan tmg dugc
hoan thanh, ph??m chét rén duoc thu hoi 1an nita béng loc noéng va dugc raa ky
bing decan & 100°C va decan & nhiét d6 trong phong dén khi khong c6 hop chét
titan tw do duoc phat hién trong chét 1ong rira. Thanh phan chat xtc tic titan ran
[al] dugc diéu ché b%mg cac thao tac & trén dugc bao quan la huyén phu dac decan,

va mot phan cua huyén phi dic duoc sy dé kiém tra hop phan chét xic tac. Hop
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phan ciia thanh phan chit xvc tac titan rén [al] thu dwoc nhu vay cé 0,28% khdi
lugng titan, 1,5% khéi luong magie, va 0,13% khéi luong cac géc ruou 2-

etylhexyl.
[0223]

[Cong thuc 15]

@ )
S T

v
07/ O O (Hop chét 1)

[0224]
<Polyme héa>

Sau khi 500g propylen va 1 NL hydro & nhiét d¢ trong phong dugc bd sung
vao thiét bi polyme héa c6 thé tich bén trong 12 2 lit, chét 1ong hdn hop duoc tao
ra béng cach trdn 7ml heptan, 0,35mmol trietyl nhém, 0,07mmol
xyclohexylmetyldimetoxysilan, va 0,0028mmol (xét theo nguyén tur titan) cua
thanh phan chét xtc tac titan ran [al] & 25°C trong 10 phut duge b sung, va nhiét
d6 bén trong thiét bi polyme héa dugc nang 1én nhanh chéng téi 70°C. Sau khi
polyme hoa & 70°C trong 1,5 gio, phan timg duoc két thuc bang lwong nhé metanol,
va propylen dugc lam sach. Hon nita, cac hat polyme thu dugc duogc sdy & 4p suit
giam & 80°C qua dém. Bang 1 thé hién, chéng han, hoat tinh, ty trong khdi, MFR,
luong thanh phan khong hoa tan decan, Tm, Tmf, va MWD (Vi du 1-1).
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Polyme héa ciing dugc tién hanh theo cach twong tu nhu & trén ngoai trir
rang hydro 5 NL dugc st dung (Vi du 1-2). Céc két qua duoc thé hién trong Bang
1.

[0225]
[Vidu 2] (Vidu2-1, Vidu 2-2)
<Piéu ché thanh phan chét xtc téc titan ran [a2]>

Thanh phan chat xtc tac titan rin [02] thu dugc theo cach twong tu nhu Vi
du 1, ngoai trir ring 1,50g hop chét 2 dudi day duoc sir dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0226]

[Cong thirc 16]

n-Bu n-Bu

O O (Hop chét 2)

[0227]

<Polyme héa>

Polyme héa propylen duoc tién hanh theo cach tuong ty nhu Vi du 1, ngoai
trlr rang 0,0024mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh phan chét xtic tac titan ran
[02] duoc st dung thay cho thanh phan chét xtc tac titan ran [al], lugng trietyl
nhém dugce st dung dugc thay ddi tr 0,35mmol thanh 0,3mmol, va luong

xyclohexylmetyldimetoxysilan dugc sir dung dugc thay doi tir 0,07mmol thanh
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0,06mmol (Vi du 2-1). Polyme hoa cling dugc tién hanh theo cach tuong tu nhu
& trén ngoai trir rang 5 NL hydro dugc sir dung (Vi du 2-2). Céc két qua ctia chung

duoc thé hién trong Bang 1.
[0228]
[Vidu 3] (Vidy3-1, Vidu 3-2)
<Piéu ché thanh phén chét xvc tac titan ran [03]>

Thanh phan chit xtc tc titan ran [a3] thu dugc theo cach twong tu nhu Vi
du 1, ngoai tru réng 1,25g cda hop chét 3 dudi day duogc str dung thay cho 1,26g
“hop chit 1.

[0229]

[Cong thuc 17]

o O (Hop chét 3)

[0230]

Polyme hoéa propylen dugc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir ring thanh phan chét xuc tac titan rin [a3] duoc sir dung thay cho thanh phan
chat xtic téc titan rén [a1] (Vi du 3-1). Polyme héa ciing dugc tién hanh theo cach
tuong tu nhu ¢ trén ngoai trir rang 5 NL hydro duoc st dung (Vi du 3-2). Céc két

qué cta chung duge thé hién trong Bang 1.
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[0231]
[Vidu4] (Vidu4-1, Vidu4-2)
<Piéu ché thanh phén chit xuc téc titan ran [04]>

Thanh phan chit xuc tac titan ran [a4] thu dugc theo cach tuong tu nhu Vi
du 1, ngoai trur réng 1,42g hop chit 4 dudi day duoc st dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0232]

[Cong thuc 18]
n-Pr n-Pr
(Hop chét 4)

[0233]

Polyme héa propylen duoc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir ring thanh phan chét xuc tac titan rén [a4] duoc st dung thay cho thanh phan
chét xtic tac titan rén [a1] (Vi du 4-1). Polyme hoa ciing dugc tién hanh theo cach
tuong tu nhu & trén ngoai truir rang 5 NL hydro duoc sir dung (Vi du 4-2). Céc két

qua ctia chiing dugc thé hién trong Bang 1.
[0234]
[Vidu 5] (Vidu5-1, Vidu 5-2)

<Piéu ché thanh phan chét xtc tac titan rin [a5]>
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Thanh phan chét xtc tac titan ran [a5] thu duoc theo cach twong tu nhu Vi
du 1, ngoai trir rang 1,17g hop chét 5 dudi day dugc sir dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0235]

[Cong thurc 19]

O O \} (Hop chét 5)
O

[0236]

Polyme hoa propylen dugc tién hanh theo cach tuong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir ring thanh phén chét xtc tac titan rdn [a5] dugc st dung thay cho thanh phan
chét xtc tac titan ran [a1] (Vi du 5-1). Polyme héa cling duoc tién hanh theo cach
tuong tu nhu & trén ngoai trir ring 5 NL hydro dugc st dung (Vi du 5-2). Céc két

qua ctia ching duoc thé hién trong Bang 1.
[0237]
[Vidu 6] (Vidu 6-1, Vidu 6-2)
<Piéu ché thanh phan chét xtc t4c titan ran [a6]>

Thanh phan chat xtc tac titan ran [a6] thu duoc theo cach tuong tw nhu Vi
du 1, ngoai trir ring 1,01g hop chat 6 dudi day dugc sir dung thay cho 1,26g hop

chat 1.

[0238]
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[Cong thuc 20]

(Hop chét 6)

[0239]

Polyme héa propylen dugc tién hanh theo cach tuong tu nhu Vi du 1, ngoai
trlr rang thanh phan chét xuc tac titan ran [a6] dugc st dung thay cho thanh phan
chét xtc tac titan rin [al] (Vi du 6-1). Polyme hoa ciing dugc tién hanh theo cach
tuong tu nhu & trén ngoai trr rang 5 NL hydro dugce st dung (Vi du 6-2). Céc két

qué cta chiing dugc thé hién trong Bang 1.
[0240]
[Vidu 7] (Vidu7-1, Vidu 7-2)
<Pidu ché thanh phan chét xtc tac titan rén [a7]>

Thanh phan chat xtc téc titan ran [07] thu duoc theo cach twong tur nhu Vi
du 1, ngoai trir rang 1,00g hop chit 7 duéi day duge st dung thay cho 1,26g hop

chat 1.
[0241]

[Cong thuc 21]
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(Hop chét 7)

[0242]
<Polyme hoa>

Polyme hoa propylen duoc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir rang 0,0032mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh phan chét xtc tac titan rén
[a7] duoc st dung thay cho thanh phan chét xuc tac titan ran [01], luong trietyl
nhom dugc st dung duogc thay ddi tr 0,35mmol thanh 0,4mmol, va luong
xyclohexylmetyldimetoxysilan dugc st dung dugc thay ddi tir 0,07mmol thanh
0,08mmol (Vi du 7-1). Polyme héa ciing dugc tién hanh theo cach tuong tu nhu
& trén ngoai trir ring 5 NL hydro dugc st dung (Vi du 7-2). Céc két qua cua chung

duoc thé hién trong Bang 1.
[0243]
[Vidu 8] (Vidu 8-1, Vidu 8-2)
<Piéu ché thanh phan chit xuc téc titan ran [a8]>

Thanh phén chit xuc tac titan ran [a8] thu duoc theo cach tuong tu nhu Vi
du 1, ngoai trir rang 1,5g hop chit 8 dudi day duge sir dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0244]

[Cong thuc 22]
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'Bu ‘Bu

O @) (Hop chét 8)

[0245]
<Polyme héa>

Polyme héa propylen duge tién hanh theo cach tuong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir ring thanh phan chét xuc tac titan rén [a8] duoc sir dung thay cho thanh phén
chét xtc tac titan ran [al] (Vi du 8-1). Poljrme héa cling duoc tién hanh theo céch
tuong tu nhu & trén ngoai trit ring 5 NL hydro duge st dung (Vi du 8-2). Céc két

qua dugc thé hién trong Bang 1.

[0246]
[Vidu9] (Vidu9-1, Vidu9-2, Vi du 9-3)
<Diéu ché thanh phan chét xuc tac titan ran [09]>

Thanh phan chat xuc tac titan ran [09] thu duoc theo cach tuong tu nhu Vi
du 1, ngoai trir ring 1,35g hop chit 9 dudi ddy duge str dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0247]

[Cong thuc 23]
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MeO OMe

@] (Hop chét 9)

[0248]
<Polyme hoa>

Polyme héa propylen duoc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir rang thanh phén chét xtc tac titan rin [09] duge st dung thay cho thanh phan
chit xtc tac titan rén [al] (Vi du 9-1). Polyme héa ciing dugc tién hanh theo cach
tuong tu nhu & trén ngoai trir rang 5 NL hydro dugc sir dung (Vi du 9-2). Hon
nira, polyme héa propylen ciing duoc tién hanh theo cach twong tw nhu Vi du 9-
1, ngoai tru réng luong thanh phﬁn chét xuc t4c titan rin [09] dugc st dung dugce
thay ddi tir 0,0028mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh 0,0020mmol (xét theo
nguyén tir titan), lugng trietyl nhdm dugc st dung dugc thay d6i tr 0,35mmol
thanh 0,25mmol, va xyclohexylmetyldimetoxysilan khong dugc st dung (Vi du

9-3). Cac két qua cua chung duoc thé hién trong Bang 1.
[0249]

[Vidu 10] (Vidu 10-1, Vi du 10-2)

<Piéu ché thanh phan chét xuc tac titan rén [a10]>

Sau khi binh thiy tinh 1 lit duoc lam sach thich hop bang nito, 85,8g magie
clorua khan, 321g decan, va 352g rugu 2-etylhexyl duoc cho vao trong, va dugc

dua di phan tmg gia nhiét & 130°C trong 3 gio dé tao ra dung dich ddng nhit. Sau
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do, 241g dung dich nay va 6,43g etyl benzoat dugc bd sung vao binh thuy tinh,

va duoc tron c6 khudy & 50°C trong 1 gio.
[0250]

Sau khi dung dich ddng nhét thu dugc nhu vay duoc 1am mét téi nhiét do
trong phong, toan bo 30,7ml dung dich déng nhét dugc bd sung tung giot vao
80ml titan tetraclorua dugc gift & -20°C trong 45 phut trong khi dugc khudy & tbc
do quay 350 rpm. Sau khi hoan thanh bd sung, nhiét do cua chét long duoc tron
duoc nang 1én 80°C trong 3,8 gio, va khi nhiét d6 dat dugc 80°C, 1,07g hop chét
10 dudi day duogc bd sung vao chét long dugc tron. Nhiét d6 duge nang 1én lan
nita dén 120°C trong 40 phit, va hon hop duoc giit & cling nhiét do trong 35 phut
trong khi dugc khudy. Sau khi phan tmg dugc hoan thanh, phén chit rin dugc thu
hoi bang loc néng, dugc tao lai huyén phu trong 80ml titan tetraclorua, va dugc
phan tmg nhiét 1an nita & 120°C trong 35 phut. Sau khi phan ting dugc hoan thanh,
phan chét ran dugc thu hdi lan nita bang loc néng va duge ria k§ bang decan &
100°C va decan & nhiét do trong phong dén khi khéng c6 hop chét titan tu do
dugc phat hién trong chét long rua. Thanh phﬁn chét xtc téc titan rén [a10] dugc

didu ché bang cac thao tac & trén dugc bao quan 1a huyén phu dic decan.
[0251]

[Cong thiic 24]

(Hop chat 10)
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[0252]
<Polyme héda>

Polyme héa propylen duoc tién hanh theo cach tuong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir ring 0,0020mmol (xét theo nguyén ti titan) thanh phan chit xtc téc titan rén
[210] duge sir dung thay cho thanh phan chét xtc tac titan ran [al], lugng trietyl
nhoém dugc st dung dugc thay dbi tr 0,35mmol thanh 0,25mmol, va lugng
xyclohexylmetyldimetoxysilan duoc st dung duoc thay dbi tir 0,07mmol thanh
0,05mmol (Vi du 10-1). Polyme hoéa propylen ciing duoc tién hanh theo cach
twrong tu nhur Vi du 10-1, ngoai trir ring thanh phin chét xtc tac titan ran [al0]
duogc thay dbi tir 0,0020mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh 0,0028mmol (xét
theo nguyén ti titan), luong trietyl nhdm duge st dung dugce thay d6i tir 0,25mmol
thanh 0,35mmol, lugng xyclohexylmetyldimetoxysilan dugc str dung duoc thay
ddi tir 0,05mmol thanh 0,07mmol, va luong hydro dugc st dung dugc thay doi tir

1 NL dén 5 NL (Vi du 10-2). Céc két qua cia ching dugc thé hién trong Bang 1.
[0253]

[Vidu 11](Vidu11-1)

<Piéu ché thanh phan chét xtc tac titan ran [al1]>

Thanh phéan chét xuc tc titan ran [a11] thu dugc theo cach tuong tu nhu Vi
du 1, ngoai trir rang 1,48g hop chét 11 dudi day duoc sir dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0254]

[Cong thic 25]
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(Hop chat 11)

[0255]
<Polyme hoa>

Polyme héa propylen duoc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir rang 0,0020mmol (xét theo nguyén ti titan) thanh phan chét xtc tac titan ran
[a11] duoc st dung thay cho thanh phén chét xtic tac titan ran [al], lugng trietyl
nhom dugc st dung dugc thay dbi tir 0,35mmol thanh 0,25mmol, va luong
xyclohexylmetyldimetoxysilan dugc st dung dugc thay d6i tir 0,07mmol thanh

0,05mmol (Vi du 11-1). Céc két qua duoc thé hién trong Bang 1.
[0256]

[Vidu so sénh 1]

<Piéu ché thanh phéan chét xic tac titan rn [p1]>

Thanh phén chét xuc tac titan ran [B1] thu duoc theo cach tuong ty nhu Vi
du 1, ngoai trir rang 1,64g hop chit-c1 dudi day dugc str dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0257]

[Cong thuc 26]

DR
o/\o‘<

d o (Hop chat c1)
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[0258]
<Polyme hoa>

Polyme héa propylen dugc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai
trir rang 0,0032mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh phén chét xic tac titan ran
[B1] duoc sur dung thay cho thanh phan chét xuc tac titan ran [al], luong trietyl
nhom duogc st dung dugc thay ddi tr 0,35mmol thanh 0,4mmol, va luong
xyclohexylmetyldimetoxysilan dugc str duﬁg duoc thay dbi tir 0,07mmol thanh

0,08 mmol. Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1.
[0259]

[Vi du so sanh 2]

<Piéu ché thanh phan chit xtc tac titan ran [p2]>

Thanh phan chét xtc tac titan ran [B2] thu duge theo cach twong tu nhu Vi

du 1, ngoai trir rang 1,64g hop chét-c2 dudi ddy duoc sir dung thay cho 1,26g hop

chét 1.
[0260]
[Cong thuc 27]
{ i X
O/ /O‘<_ ,
3 o (Hop chat-c2)
[0261]

<Polyme héa>
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Polyme hoa propylen duoc tién hanh theo cach twong tu nhu Vi du 1, ngoai

trir rang 0,0032mmol (xét theo nguyén tir titan) thanh phan chét xtc tac titan ran

[B2] duoc st dung thay cho thanh phan chat xuc téc titan ran [al], lugng trietyl

nhom dugc st dung duogc thay ddi tr 0,35mmol thanh 0,4mmol, va lugng

xyclohexylmetyldimetoxysilan duogc sit dung dugc thay dbi tir 0,07mmol thanh

0,08 mmol. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 1.

[0262]
[Bang 1]
. MER Lugng thanh
Thl"I. o Hoat tinh Ty trong khoi (/10 phan hoa tan
nghiém s6 | (Kg-PP/g-Cat) (g/ml) phiif) dgc(;oa;n
Viduy 1-1 57,1 0,48 4.4 1,30
Vidu 1-2 66,7 0,48 102,0 1,68
Vidu 2-1 88,9 0,48 4,0 1,02
Viduy 2-2 88,9 0,47 118,7 1,33
Vi du 3-1 64,0 0,50 4,7 1,57
Vidu3-2 69,6 0,49 104,2 1,98
Vidu4-1 84,2 0,49 3,7 1,13
Viduy 4-2 88,9 0,48 107,9 1,48
Vidu 5-1 51,6 0,48 4.4 2,72
Vidy 5-2 61,5 0,48 71,2 2,48
Vi du 6-1 25,0 0,49 0,8 2,20
Vi du 6-2 28,8 0,49 19,6 2,58
Vidu 7-1 28,3 0,49 0,9 2,14
Viduy 7-2 29,3 0,49 26,3 2,30
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Vi du 8-1 71,4 0,48 2,2 0,95
Vi du 8-2 71,4 0,47 82,0 1,32
Vi du 9-1 80,0 0,49 4,1 1,52
Vi du 9-2 72,7 0,49 107,7 1,93
Vi du 9-3 94,1 0,46 21,6 9,86
Vi du 10-1 61,5 0,49 3,8 1,15
Vi du 10-2 69,6 0,49 81,9 1,45
Vidu 11-1 71,4 0,49 6,3 1,16
;;iniulso 9,0 0,46 10,6 6,63
;;;fl‘-lzso 6,8 Kh;éfcdo 6,9 5,97

Bang 1 (tiép theo)

Thu Tmf | Tm | Tm* Tc
nghiém % Mw Mw/Mn | Mz/Mw C) | C ©0) | )
Vidu 1-1 424,000 8,86 7,41 |171,3 | 161,9 - 113,5

Vidu 1-2 145,000 6,63 5,03 |170,0 | 159,6 | 146,3 | 113,1

Vidu 2-1 403,000 8,19 5,83 |172,1]162,2 | 147,0 | 112,9

Vidu2-2 140,000 6,12 531 [169,6 | 160,3 | 154,1 | 113,2

Vidu 3-1 394,000 8,23 6,48 |171,1|161,3 | 154,2 | 113,3

Vidu3-2 160,000 7,10 7,44 1169,6 | 160,0 | 153,3 | 113,5

Vidu 4-1 404,000 7,49 5,07 |171,5]161,9 | 154,0 | 113,3

Vidu 4-2 148,000 5,98 6,28 |169,8|160,4 | 153,5 | 113,5

Vidu5-1 398,000 8,35 6,00 |171,4| 161,2 - 113,3

Vidu5-2 158,000 6,84 4,38 |170,0 | 159,5 - 112,7
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Vidu 6-1 725,000 14,67 591 | 171,41 162,1 - 1143

Vidu 6-2 284,000 9,73 8,09 1709 160,4 | 146,1 | 113,8

Vidu 7-1 683,000 11,89 597 171,41 162,3 - 115,1

Vidu 7-2 284,000 9,69 12,79 |170,5| 160,4 | 146,0 | 113,5

Vidu 8-1 489,000 9,29 5,27 | 171,91 162,6 | 154,6 | 113,1

Viduy 8-2 165,000 6,60 5,25 |170,2 | 160,4 | 153,6 | 113,7

Vidu9-1 378,000 6,22 5,24 |171,9] 161,7 | 146,7 | 112,5

Vidu9-2 144,000 5,92 6,17 |170,0| 164,0 | 1594 | 113,1

Vidu 9-3 256,000 5,96 4,63 |169,5| 161,7 - 112,6

Vidu 10-1 408,000 7,80 503 |171,3]161,6 | 153,4 | 113,2

Vidu 10-2 158,000 6,11 446 |169,5|166,4 | 159,9 | 114,5

Vidull-1 353,000 71,97 532 |170,7]161,2 | 153,2 | 112,1

Vidy so 292,000 | 835 | 567 |169,8|164,5|158,0 | 111,7
sanh 1
Vidu so
, 339,000 | 9,17 | 624 |169,8|164,9 | 159,0 | 113,3
sanh 2

*Dit liéu thu dugce khi hai diém néng chay dugc phat hién trong do DSC

Bang 1 (tiép theo)

AH (Iam | AH (gia

Thir mat ther | nhidt thir |

nghiém s& | nhét) haiy | Moo | AHwunggin | AHudy
(J/g) (J/g)

Vidy 1-1 91,4 858 | 1436 | 3726 | 4838

Vidu 1-2 103,2 108,4 11,44 30,24 58,32

Vidu 2-1 97,5 83,4 22,96 43,74 33,30

Vidu 2-2 102,1 106,7 14,69 33,43 51,88
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Vi du 3-1 96,3 86,2 | 17,03 | 41,29 |41,68
Vidu 3-2 102,5 973 | 12,50 | 33,42 | 54,08
Vi du 4-1 99,3 92,3 | 20,09 | 3733 |4258
Vi du 4-2 103,4 102,2 | 14,48 | 33,13 52,39
Vi du 5-1 83,0 792 | 1331 | 3935 |47,34
Vi du 5-2 101,3 87,7 | 1532 | 34,07 |50,61
Vi du 6-1 97,7 84,5 | 12,58 | 45,00 | 42,42
Vi du 6-2 101,0 934 | 13,76 | 38,08 |48.16
Vidu 7-1 97,2 83,7 | 14,65 | 46,12 |3923
Vi du 7-2 99,8 98,5 | 1424 | 3607 |49,69
Vi du 8-1 98,2 91,9 | 2236 | 39,09 |38,55
Vi du 8-2 104,1 1059 | 14,46 | 31,85 |53,69
Vi du 9-1 97,3 88,6 | 20,03 | 40,79 |39,18
Vi du9-2 102,1 110,4 | 11,23 | 28,11 | 60,66
Vi du 9-3 97,3 88,6 | 7,04 | 2748 |6548
Vidulo-1 | 97,4 99.8 | 19,64 | 29,06 |51,30
Vidu10-2 | 99,4 104,6 | 13,55 | 19,67 | 66,78
Vidull-1 | 962 97,0 | 20,90 | 2842 |50,68
;;;i“lso 76,3 66,9 | 8,37 31,61 | 60,02
;gin;lluzso 82,0 70,0 | 7.35 32,62 | 60,03
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[0263]

C6 thé duoc hiéu tlr sy so sanh cua céac két qua dugc thé hién trong cac Vi
du va cac Vi du so sanh rang cac polyme propylen cé Tmf va AH cao c6 thé thu
duoc theo cach rét tich cuc bing cach polyme héa propylen st dung thanh phan

chét xtc tac titan rin cla sang ché.
[0264]

Céc két qua thir nghiém quan trong vé cac polyme cé MFR 1a 10 hoic cao
hon duge tom tit trong Bang 2, cac két qua thir nghiém quan trong vé cac polyme
¢6 MFR thip hon 10 dugc tém tét trong Bang 3, va cac két qua thir nghiém quan
trong vé& cac polyme c6 ham luong thanh phan hoa tan decan 1 5% khéi luong
hodc cao hon duge tém tét trong Bang 4. C6 thé duoc hiéu tir cac két qua nay rang
cac polyme propylen ciia sang ché 14 cac polyme doc nhét dugc cu thé hoéa chi
yéu béi cac dic trung cua chiing vé nhiét néng chay trong viing 165°C hodc cao
hon. Céc polyme ndy c6 thé dugc sir dung thich hop trong cac tmg dung khac

nhau bang cach tan dung céc dic tinh cta chiing.

[0265]
[Bang 2]
) Luogng thanh
Hoat tinh TyA’t‘rQng MER phan hoa tan
(Kg-PP/g-Cat) khoi (g/,1 0 decan
(g/ml) phut) (%)
Vidu1-2 66,7 0,48 102,0 1,68
Vidy2-2 88,9 0,47 118,7 1,33
Vidu3-2 69,6 0,49 104,2 1,98
Vidu4-2 88,9 0,48 107,9 1,48
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Vidus-2 |61,5 0,48 71,2 2,48
Vidu6-2 |28.8 0,49 19,6 2,58
Vidu7-2 [293 0,49 26,3 2,30
Vidus-2 |71.4 0,47 82,0 1,32
Vidu9-2 |72,7 0,49 107,7 | 1,93
;;;i“lso 9,0 0,46 10,6 6,63
Bang 2 (tiép theo)
Tm * | Tc

Mw Mw/Mn | Mz/Mw ginéi °C) g;né) °C)
Vidu1-2 | 145,000 | 6,63  |5,03  |170,0 |159,6 | 1463 |113,1
Vidu2-2 | 140,000 | 6,12  |531 |169,6 | 1603 |154,1 | 1132
Vidu3-2 160,000 |7,10 |7,44 |169,6 |160,0 | 153,3 [113,5
Vidu4-2|148,000 5,98 6,28 |169.8 |160,4 |153,5 [113,5
Vidu5-2 158,000 | 6,84  |438  |170,0 |159,5 |- 112,7
Vidu 6-2 | 284,000 19,73  |8,09 |170,9 |160,4 |146,1 |113,8
Vidu 7-2 [ 284,000 19,69  |12,79 |170,5 |160,4 |146,0 | 113,5
Vidu8-2 165,000 16,60 |525 |1702 |160,4 |153,6 |113,7
Vidu9-2 | 144,000 5,92  |6,17  |170,0 |164,0 | 1594 |113,1
Viduso 1590000835 |567 |169.8 |164,5 |158,0 |111,7
sanh 1
Bang 2 (tiép theo)

AaH (A

(am fil{aét AHirung AHirung gian/ | AHeao!

E;laétt;hu thl?f' AHcao an AHinép AHuiy AHuung gian

(U/e) hai)

(J/g)

Vidul-2 |103,2 | 1084 |11,44 |3024 |58,32 0,52 0,38
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Vidu2-2 | 102,1 106,7 | 14,69 | 33,43 |51,88 | 0,64 0,44
Vidu3-2 [102,5 |97,3 |12,50 33,42 |54,08 | 0,62 0,37
Vidu4-2 1034 |102,2 | 14,48 | 33,13 |52,39 |0,63 0,44
Vidu5-2 |101,3 | 87,7 |15,32 | 34,07 |50,61 |0,67 0,45
Vidu6-2 | 101,0 93,4 |13,76 |38,08 |48,16 |0,79 0,36
Vidu7-2 | 99,8 98,5 |14,24 136,07 |49,69 |0,73 0,39
Vidu 8-2 | 104,1 105,9 | 14,46 | 31,85 |53,69 | 0,59 0,45
Vidu9-2 |102,1 110,4 | 11,23 | 28,11 | 60,66 | 0,46 0,40
;;;i“] 0 1763 66,9 |837 |31,61 |60,02 |0,53 0,26
[0266]
[Bang 3]
Luogng

Hoat tinh | Ty trong MFR thé{nh

(Kg-PP/g- | khoi (g/10 phan hoa

Cat) (g/ml) phut) tan decan

(“0)

Vidu2-1 |88,9 0,48 4,0 1,02
Vidu4-1 |84,2 0,49 3,7 1,13
Vidu8-1 |714 0,48 2,2 0,95
Vidu9-1 |80,0 0,49 4,1 1,52
Vidu 10-1 | 61,5 0,49 3,8 1,15
Vidull-1]71,4 0,49 6,3 1,16
;;;hd;‘ 016,8 ﬁggg dol69 5,97
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Tmf |Tm |Tm* |Tc

Mw Mw/Mn | Mz/Mw 0 |co o) |0
Vidu2-1 |403,000(8,19 |5,83 [172,1 |162,2]147,0 [112,9
Vidud-1 |404,000|7,49 |5,07 [171,5 |161,9 |154,0 | 1133
Vidus-1 |489,000(9,29 |527 |171,9 |162,6 | 154,6 |113,1
Vidu9-1 |378,000|6,22 |524 |171,9 |161,7 | 146,7 | 112,5
Vidu10-1 |408,000|7,80 5,03 [1713 |161,6 |153,4 [113,2
Vidull-1 |353,000|7,97 |532 |170,7 |161,2 1532 [112,1
‘SV;?I”;" 339,000(9,17  |6,24  |169,8 |164,9 | 159,0 | 113,3
Bang 3 (tiép theo)

é?m ﬁﬂéﬁgia AH Tmf- fH

nmhéaitt)th& thichai) | A1 || AP A, | AHg

(I/2) J/g) gian
Vidu2-1 |97,5 83,4 |22,96 |43,74 |33,30 149,10 | 66,70
Vidud-1 (99,3 1923 20,09 |37,33 (42,58 | 151,42 |57,42
Vidus-1 |982 /91,9 |2236 |39,09 |38,55 [149,51 |61,45
Vidu9-1 |97,3 88,6 |20,03 |40,79 |39,18 [151,84 |60,82
Vidul0-1/974 1998 |19,64 |29,06 |51,30 | 151,70 |48,70
Vidull-1/96,2 |97,0  |20,90 |28,42 |50,68 | 149,83 |49,32
Viduso Joon 1700 735 |32,62 |60,03 | 162,40 |39,97
sanh 2
[0267]
[Bang 4]
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Hoat tinh Ty trong | MFR ngﬁﬁggigﬁ
(Kg-PP/g- | khéi (10 |P
Cat) (@/ml) |phat) | d9ecan
(%)
Vidu9-3 94,1 0,46 21,6 9,86
Viduso
sanh 1 9,0 0,46 10,6 6,63
Vidu so Khong
sanh 2 6,8 do duoc 6,9 5,97
Bang 4 (tiép theo)
e o | Tmf [Tm |[Tm* |Tc
Mw Mw/Mn | Mz/Mw | o o R
(°C) |CO) |(CCO) |CO)
Vidu9-3 256,000 |5,96 4,63 169,5 | 161,7 | - 112,6
Vidu so
, 292,000 | 8,35 5,67 169,8 | 164,5]|158,0 | 111,7
sénh 1
Vidu so
, 339,000 9,17 6,24 169,8 | 164,9|159,0|113,3
sanh 2

103/111

* Céc polyme & trén tit ca 1a cdc homopolyme propylen, va nhu vay hién nhién
1a, trong thanh phan khong hoa tan decan ctia ching, don vi cau tao dugc dan xuat
tir propylen = 100% mol.

Bang 4 (tiép theo)
AH (lam | AH (gia
mat thtr | nhiét ,
nh ét) tht h a1) AI‘Icao AI_Itrung gian AI_I‘chép
(J/g) J/g)
Vidu9-3 (97,3 88,6 7,04 27,48 65,48
Viduso 1703 1669 837 [31,61 60,02
sanh 1
Vidu so
sanh 2 82,0 70,0 7,35 32,62 60,03
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YEU CAUBAO HOQ
1. Thanh phan chit xuc tic titan rin (I) gdm titan, magie, halogen, va hop chat
chtra nhém da este vong (a) duoc thé hién béi cong thic (1) dudi day:

R R4

@) RS RE O
@) O
R Rz ( 1 )

trong d6 moi m va n doc 1ap 1a so nguyén tir 1 dén 5, v6i moi quan hé 1a

m+x > 4 dugc dap Ung;

R! va R2 mdi nhém ddc 18p 1a nhém hydrocacbon dugc thé hodc khong dugc
thé c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhidu R?, nhiéu R*, va R® d¢én R® mdi nhém
doc 14p 1a nhom dugc lua chon tir nguyén tir hydro, nhdm hydrocacbon duoc thé
hodc khéng duoc thé ¢6 1 dén 20 nguyén tir cacbon, hoic nguyén tir halogen;
nguyén tir hydro, nguyén tir cacbon, hoic ca hai, cua R dén R® duoc thay thé tuy
¥ boi it nhat mot nguyén tir duoc lya chon tir nhém gdm ¢ nguyén tir nito, nguyén
tir oxy, nguyén tir phospho, nguyén tr halogen, va nguyén tir silic; hai hoac nhiéu
nhém duge lua chon tir RS dén R® dugc lién két tiy ¥ v6i nhau dé tao ra vong don
vong hodc da vong, va cc phan tir thé lién ké dugc lién két truc tiép ty y dé tao
ra lién két boi; R® duoc lién két tuy y voi mot hoac nhiéu nhém duoc lua chon tir
R* dén R® d8 tao ra vong don vong hodc da vong, va cac phan tir thé lién ké dugc
lién két truc tiép tuy y dé tao ra lién két boi; cac nhom R dugce lién két véi cung
cacbon duoc lién két tly v v6i nhau dé tao ra vong don vong hoic da vong; trong
khi cic nhom R? duoc lién két véi cac nguyén tur cacbon khac cé mbi quan hé doc

104



52064 105/111

1ap v6i nhau, cac nhém R? dugc lién két véi céc nguyén tu cacbon lién ké duoc
lién két truc tiép thy ¥ v6i nhau dé tao ra lién két bbi; R* duoc lién két thy y voi
mot hodc nhidu nhém duoc lua chon tir R? va RS dén R® dé tao ra vong don vong
hodc da vong, va cac phén tir thé 1ién ké dugc lién két truc tiép tiy ¥ dé tao ra lién
két bodi; cac nhém R? duoc lién két véi cung cacbon dugc lién két tuy y véi nhau
dé tao ra vong don vong hodc da vong; va trong khi cdc nhém R* duge Iién két
v6i cac nguyén tir cacbon khac ¢6 mbi quan hé doc lap véi nhau, cac nhém R*
duoc lién két v6i cac nguyén tir cacbon lién k& duogc lién két truc tiép tiy ¥ voi

nhau dé tao ra lién két boi.

2. Thanh phan chét xtc tac titan rén (I) theo diém 1, trong d6 m 14 2 hodc 16n hon,

van la 2 hoac 16n hon.

3. Thanh phan chit xtc tac titan ran () theo diém 1, trong d6 R dén R® 1a cac

phan tir thé doc 1ap.

4. Thanh phén chat xtc tac titan rén (I) theo diém 1, trong d6 R! va R> mdi nhém
doc 1ap 1a nhém alkyl dugc thé hodc khong duoc thé, nhém alkenyl duge thé hoic
khong dugc thé, nhom xycloalkyl dugc thé hodc khong dugc thé, nhom aryl dugc

thé hodc khong duoc thé, hodc nhém heteroaryl dugc thé hodc khong duge thé.

5. Thanh phan chét xtc tac titan rén (I) theo diém 1, trong d6 R> dén R® mdi nhém
doc 1ap 1a nhém dugce lua chon tir nguyén ti hydro, nhém alkyl duoc thé hoac
khéng dugc thé, nhém alkenyl dugc thé hodc khéng dugc thé, nhém xycloalkyl
duoc thé hodc khong duoc thé, nhém xycloalkenyl duoc thé hoac khong dugc thé,
nhom alkoxy duoc thé hodc khong duge thé, nhom alkenyloxy dugc thé hodc
khong dugc thé, nhém xycloalkyloxy duogc thé hodc khong dugc thé, nhom

xycloalkenyloxy dugc thé hodc khéng duge thé, nhém aryl duogc thé hodc khong
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duoc thé, nhom aryloxy dugc thé hodc khéng duogc thé, nhém heteroaryl dugc thé

hodc khéng dugc thé, hoic nhém heteroaryloxy duogc thé hodc khéng dugc thé.

6. Chat xuc tac ding dé polyme héa olefin, gdm: thanh phan chat xuc tac titan rin
(I) theo diém 1; va thanh phan chét xtc tic hop chit hitu co kim loai (IT) gdm
nguyén t6 kim loai duoc lya chon tir Nhém 1, Nhém 2, va Nhém 13 ctia bang tuan

hoan.

7. Chét xtc tac ding dé polyme hoéa olefin theo diém 6, con gdm chét cho dién tir

(IID).

8. Phuong phap polyme hoa olefin, phuong phép nay bao gbém budc polyme hoa
olefin véi sur c6 mit cia chit xuc tac cho qua trinh polyme héa olefin theo diém

6 hoac 7.

9. Polyme propylen dap tng cac yéu cau (oaH) dén (8H) dudi day:
(aH) MFR > 10g/10 phut

(BH) AH >80 J/g

(YH) AH (cao) > 10%

(8H) [AH (trung gian) / AH (thap)] > [AH (cao) / AH (trung gian)]

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hiéu trong cic yéu cau (aH) dén (5H) 1a

nhu sau:

MFR: té¢c d6 dong ndng chay (g/10 phit) dugc xéac dinh & 230°C & tai trong
la 2,16kg theo tiéu chuin ASTM 1238;

AH: lugng nhiét néng chay (J/g) dugc do boi phuong phép DSC;
AH (cao): ty 1é % cua lugng nhiét ndéng chay trong vung cao hon 165°C

theo AH;
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AH (trung gian): ty 1€ % cua lugng nhiét ndng chay trong vung 160°C hodc

cao hon va 165°C hoic thap hon theo AH; va

AH (thdp): ty 18 % cta luong nhiét ndng chay trong ving thap hon 160°C
theo AH;

vé6i diéu kién 12 tdng ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 1a 100%.
10. Polyme propylen theo diém 9, con dép tng yéu cau (eH) dudi day:
(¢H) AH (thap) < 61%
11. Polyme propylen dap ting cac yéu cau (aL) dén (SL) dudi day:
(aL) MFR < 10g/10 phut
(BL) AH>280J/g

yL) AH (cao) > 18,5%, AH (trung gian) > 28%, va [AH (cao) + AH (trung gian)]
g

<80%
(L) Tmf> 170,0°C

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hidu trong cac yéu cau (aL) dén (SL) 1a

nhu sau:

MFR: tbc d6 dong néng chay (g/10 phit) dugc xéac dinh & 230°C & tai trong
1a 2,16kg theo tiéu chuan ASTM 1238;

AH: lugng nhiét ndng chay (J/g) dugc do boi phuong phap DSC;

AH (cao): ty 1é % cua lugng nhiét ndéng chay trong vung cao hon 165°C

theo AH;

AH (trung gian): ty 1€ % ctia lugng nhiét néng chay trong vung 160°C hoac

cao hon va 165°C hodc thap hon theo AH; va
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AH (thip): T¥ 18 % cua lugng nhiét néng chay trong ving thap hon 160°C
theo AH;

vé6i didu kién 13 téng ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 12 100%;

va

Tmf: Diém néng chay cudi °C duge xéc dinh bing phwong phap duéi diy
béi phén tich nhiét quét vi sai (DSC) trong thiét b DSC220C dugc san xuét boi

Seiko Instruments Inc.;
3 dén 10mg mau dugc han kin trong cc nhom,
dugc gia nhiét tir nhiét d6 trong phong dén 240°C & téc do 80°C/phit,
duoc gilt & 240°C trong 1 phut,
duoc 1am mét t6i 0°C & téc do 80°C/phut,
duoc gitt 6 0°C trong 1 phut,
dugc gia nhiét ¢én 150°C & toc d6 80°C/phut,
dugc gilt & 150°C trong 5 phut, va
duoc gia nhiét dén 180°C & tée do 1,35°C/phut dé tao ra dd thi, va gia tri
nhiét d6 cta giao diém gitta dudng gbe va tiép tuyén cla diém ubn & phia nhiét
d6 cao ctia dinh xuét hién trén dd thi dugc xem 1a diém nong chay cudi.
12. Polyme propylen theo diém 11, con dép tmg yéu cau (eL) duéi day:
(eL) Tmf - AH (cao) > 149,0
13. Polyme propylen dép tng céc yéu cu (aS) dén (eS) dudi day:
(0S) Ham lugng thanh phan hoa tan trong decan > 5%

(BS) AH > 80 J/g
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(yS) Tmf> 169°C
(8S) AH (thdp) > 61%, va 20% > AH (cao) > 5%

(¢S) Ham luong ctia don vi ciu tao duge din xut tir olefin khong phai 13 propylen

trong phan khong hoa tan trong decan < 5% mol

trong d6 cac dinh nghia vé cac ky hiéu trong céc yéu cau (aS) dén (eS) 1a

nhu sau:
AH: Iugng nhiét néng chay (J/g) dugc do boi phuong phap DSC;

AH (cao): Ty 1é % cia lugng nhiét néng chay trong vung cao hon 165°C
theo AH;

AH (trung gian): Ty 1€ % cua lugng nhiét néng chay trong vung 160°C hodc

cao hon va 165°C hoac thép hon theo AH; va

AH (thp): Ty 1& % cta lwong nhiét ndng chay trong ving thip hon 160°C
theo AH;

v6i didu kién 14 tong ctia AH (cao), AH (trung gian), va AH (thap) 14 100%;

va

Tmf: Diém néng chay cubi °C duoc xac dinh bing phuong phap dudi day
boi phan tich nhiét quét vi sai (DSC) trong thiét bi DSC220C dugc san xuét béi

Seiko Instruments Inc.;
3 dén 10mg mAu duoc han kin trong cbc nhom,
dugc gia nhiét tir nhiét do trong phong dén 240°C & tbc d6 80°C/phuit,
dugc gitt 6 240°C trong 1 phut,

duoc 1am mét t6i 0°C & tdc do 80°C/phit,
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duogc giit 6 0°C trong 1 phut,
duoc gia nhiét dén 150°C & tdc do 80°C/phut,
duoc gitt & 150°C trong 5 phut, va

duoc gia nhiét dén 180°C & tde do 1,35°C/phut dé tao ra do thi, va gi tri
nhiét do cua giao diém giita duong gbc va tiép tuyén ctia diém ubn & phia nhiét

dd cao cua dinh xuat hién trén d6 thi duoc xem la diém néng chay cudi.
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1/1

Dong nhiét/mw

_16 13 } 1 J ; }

80 100 120 140 160 180 200
Nhiét dé / °C
Hinh vé dwdng cong DSC (trong bwéc gia nhiét thir hai) cua
Vi du 2-1





