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(57) Séng ché @& cép dén quy trinh didu ché copolyme. Quy trinh nay bao gbm budc
dua chit chéng déng bam véo binh phan ng polyme héa thir hai van hanh néi tiép véi
binh phan tmg polyme héa thtt nhit. Chét chéng déng bam c6 thé 1a chét chéng déng
bam da ciu tir va/hoic chét phu. Viéc bd sung chit chéng déng bam cho phép thu
duoc copolyme dj pha c6 tri sc‘)'Fc nim trong khoang tir 10% dén 50% bing cach e
ché sy déng bam vao binh phan ting trong qué trinh polyme hoa.
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Linh vire k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché copolyme, trong d6 mirc déng bam vao

binh phén tng dugc lam gidm hodc triét tiéu.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Cac polyme di pha, nhu cac copolyme chiu va dap, khic biét & chd c6 pha
polyme lién tyc va pha polyme gian doan phan tdn khip trong pha polyme lién tuc.
Quy trinh diéu ché copolyme chiu va dép thong thudong duge tién hanh theo hai giai
doan. Polyme thwr nhét (ﬁha lién tuc) dugc didu ché trong mot hodc nhiéu binh phan
ting. Tiép theo, san phim cla giai doan thir nhét dugc chuyén tir binh phan tmg thu
nhit vao binh phan tmg thir hai ma tai d6 polyme thtr hai (pha gian doan) dugc diéu

ché va két hop vao trong nén cua pha lién tuc, tao thanh copolyme chiu va dap.

Vé ban chét, polyme thir hai thuong 1a thé dan hdi hodc cao su. Pidu nay gy
nhiéu khé khan cho quy trinh diéu ché trong giai doan tht hai. D6 bam va do bam dinh
ctia polyme thir hai gy ra két ty hat va/hodc két dinh copolyme chiu va dép duoc tao
ra vao thanh ctia binh phan ng polyme hoa thr hai va cac bé mit va cdu tric bén
trong khac khi van hanh thoéng véi binh phan tmg thir hai. Sy déng bam binh phan Gng
nhu vy 12 van dé dic biéf nghiém trong vi né lam héng binh phan Gng, giy bat loi cho

hi€u qua san xuat.

Mong muon tc ché va/hodc loai trir sy dong bam nay trong qua trinh di€u ché

polyme di pha.
Bin chit ky thuit ciia sang ché

Sang ché dé xuit quy trinh diéu ché copolyme va copolyme duogc didu ché bang
quy trinh nay. Cac quy trinh dugc md ta & ddy e ché sy dong bam binh phén Ung
trong qué trinh tao thanh copolyme di pha dé c6 thé thu dwoc copolyme di pha chira

lugng cao su cao.

Theo mot phurong 4n, sang ché dé& xudt quy trinh didu ché copolyme. Quy trinh
ndy bao gdm budc dua polyme hoat hoa tir binh phan tmg polyme héa thir nhét vao

binh phan tng polyme héa thir hai. Polyme hoat héa nay dugc tiép xtic véi it nhit mot
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olefin trong c4c diéu kién polyme hoa trong binh phan g polyme héa thir hai. Quy
trinh nay didu ché dugc copolyme di pha c6 tri s Fc ndm trong khoang tir 10% dén
50%. Quy trinh ndy con bao gdm bude bd sung chit chéng déng bam da cdu tir vao
binh phan tng polyme hé;a thir hai v&i tde dd sao cho chét déng bam da cu tir c6 mat

trong copolyme di pha véi ndng d nim trong khoang tlr 1 ppm dén 200 ppm.

Sang ché cling dé xuit mot quy trinh khac. Theo mot phwong 4n, quy trinh diéu
ché copolyme dwoc dé xuét bao gdm buéc dua polyme hoat hoa tir binh phéan tng
polyme héa thi nhét vao binh phan Umg polyme hoéa thtr hai va cho polyme hoat héa
nay tiép xvc véi it nhat mot olefin trong cac diéu kién polyme hoa. Budc nay tao thanh
cac hat copolyme chiu va dap trong binh phan Gng thi hai. Quy trinh niy con bao gdm
budc bd sung chit phu vao binh phéan g polyme héa thtr hai va buéc phu céac hat

bang chit phu nay.

Theo mdt phuong 4n, sang ché @& xult copolyme chiu va déap chiu va dap.
Copolyme chiu va dap chira cac hat bao gdm pha lién tuc va pha gidn doan dugc phén
tan trong pha lién tuc. Céc hat copolyme chiu va dap con bao gdbm 16p phu. Lép phu

nay dwoc pht trén bé mit ngoai cia hat.

Theo mot phuong 4n, 16p phu bao gdbm mot hodc nhidu thanh phin sau:
polyglycol c6 khdi lugng phan tir 16n, dendrime, polyme c6 khdi lwgng phan tir 16n c6
nhoém cho dién tir, alkoxysilan, chit lam han ché hoat tinh va hdn hop bét ky cua

chung.

Theo mot phuong.an, 16p pht bao quanh toan bd bé mit ngoai hodc hiu nhu

toan bd bé mit ngai ctia it nhit mot hat.

Theo mdt phuong én, 16p phii ¢6 d6 day ndm trong khoang tir 0,01 pm dén 200

pm.

Pha lién tuc c6 thé 1a homopolyme propylen, copolyme propylen/olefin hodc
copolyme propylen/etylen. Pha gian doan c6 thé 1a homopolyme etylen, copolyme

etylen/olefin hodc copolyme propylen/etylen.

Theo mot phuong 4n, cdc hat copolyme chiu va dap bao gdm copolyme

propylen/etylen phén tan trong homopolyme propylen.
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Theo mdt phwong 4n, cac hat khong chira chit pha & cac phin bén trong cua no.
Uu diém ctia sang ché 1a quy trinh diéu ché copolyme di pha dugc cai thién.

Uu diém ctia sang ché 1a quy trinh polyme héa ma diéu ché cac copolyme chiu
va dap c6 lugng cao su cao, trong d6 hat két dinh rat it hodc khong két dinh va/hoic

hat két tu rét it hodc khong két tu.

Uu diém cua sang ché 1a quy trinh diéu ché copolyme di pha @c ché toan bo

hoic mdt phan sy d6ng bam binh phén Gng.

Uu diém cia sang ché 1a quy trinh didu ché copolyme di pha lam gidm thoi gian

ngung san xuét nho viée re che sy dong bdm binh phan (ng.

Uu diém cua sang ché 1a copolyme chiu va dap khéng mui chira cao su c6 phan

tram khdi lwong 16n.
MBS ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 13 hinh 4nh kinh hién vi quét dién tir (Scanning Electron Micrograph —

SEM) clia c4c hat polyme theo mét phwong 4n clia sang ché.
Fig.2 1a hinh anh SEM cta cac hat polyme.

Fig.3 12 hinh 4nh SEM ctia cac hat polyme khong bi két tu theo mot phuwong 4n

cta sang che.

Fig.4 1a hinh 4&nh SEM - hinh anh dién tr tdn xa ngugc (Backscattered Electron
Image - BEI) doc theo mit cit ctia hat polyme dugc phu bang polyme min theo mot

phwong 4n ctia sang ché.
Fig.5 la hinh &nh SEM-BEI doc theo mat cit clia cac hat polyme két tu.
MO ta chi tiét sang ché

Sang ché d& xut quy trinh didu ché copolyme di pha va polyme dugc didu ché

bang quy trinh ny.

Theo mot phwong 4n, sang ché dé xuét quy trinh diéu ché copolyme. Quy trinh
nay bao gdm budc dua polyme hoat héa tir binh phan Gng polyme héa thir nhét vao

binh phéan Ung polyme hoa tht hai va cho polyme hoat hoa nay tiép xtc voi it nhat mot
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olefin trong céac diéu kién polyme hoa trong binh phan ng polyme héa tht hai. Quy
trinh nay diéu ché copolyme di pha ¢6 tri s6 Fc nim trong khoang tir 10% dén 50%.
Quy trinh nay con bao gdm budc bd sung chét déng bam da cAu tir vao binh phan ung
polyme héa thtr hai véi tdc d6 sao cho chit dong bam da cdu ttr c6 mat trong copolyme

di pha v6i ndng d nim trong khoang tir 1 ppm dén 200 ppm.

Nhu duoc sir dung trong ban mé ta nay, “polyme hoat héa” 1a polyme chira
lugng chit xtc tac hoat tinh (thdng thudong duge dua vao trong d6) co6 kha ning
polyme héa tiép khi tiép xtc v6i olefin trong cac diéu kién polyme hoa. Polyme hoat
héa 1a san phim cia quy trinh polyme héa trudc d6 duge thuc hién trong binh phan
ing thtr nhat. Chéit xiic tic hoat tinh c6 thé 1a chét xuc tac Ziegler-Natta, chét xuc tac
hinh hoc cudng birc, chét xuc tac metaloxen, chét xuc tac phdi tu heteroaryl c6 tdm la
kim loai va hén hop clia chiing. Theo mot phwong 4n, chit xac tac hoat tinh 13 chit xuc
tac Ziegler-Natta. Polyme hoat héa c6 thé hodc khong thé duge didu ché khi c6 mat
SCA hoidc hdén hgp ALA/SCA. Theo mdt phuong 4n khéc, binh phan tng polyme hoa
thtt nhat va binh phan tmg polyme héa thit hai van hanh néi tiép, nhor d6 dong thoét ra
tir binh phén tng polyme héa thir nhit duwoc nap vao binh phén Umg polyme hoa thir
hai vd mot hodc nhiéu olefin monome bd sung (hodc monome khac) dugc thém vao

binh phan g polyme héa thir hai dé tiép tuc polyme hoa.

Polyme hoat héa c6 thé 1a polyme trén co s& propylen hodc polyme trén co sé
etylen. Theo mot phwong 4n, polyme hoat héa 1a polyme trén co s& propylen nhu
copolyme propylen-olefin, copolyme propylen-etylen hoic homopolyme propylen.

Theo phuong 4n khéc, polyme hoat héa 1a homopolyme propylen.

| Theo mdt phwong an, polyme hoat héa chira polyme min véi ham lwong ndm
trong khoang tir 2% dén 30% khéi lugng, hodc it nhit 12 6% khdi lwong. Phéan trim
khéi hang dugc tinh theo téng khdi lugng cua céc hat polyme hoat héa. Nhu duoc st
dung trong ban md ta nay, “hat min” hodc “polyme min” la cac hat polyme c6 kich c&
nam trong khoang tir 10 nm dén 200 um. Polyme min c6 thé 1 hodic ¢6 thé khong la

polyme hoat héa.

Nhu duge sit dung trong ban md ta niy, “cac diéu kién polyme hoa” 1a céc
thong sd nhiét d9 va 4p sudt trong binh phan tmg polyme hoa thich hop dé thuc déy su

polyme hoa giita chét xuc tic va olefin dé thu dugc polyme mong mudn. Sau d6, san
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phdm dAu ra cta binh phan ttng dwoc thu hdi dé xr 1y sau phan ung. Quy trinh polyme
héa c6 thé 1a quy trinh polyme hoa pha khi (tirc 13 polyme hoa ting s6i, polyme hoa
pha khi-rin, khi-long-rén va/hodc 16ng-rén), polyme héa huyén phu dic (binh phén
ting dwogc khudy, binh phan tng huyén pht) hodc quy trinh polyme khdi héa, tién hanh
trong mot hogc nhiéu hon mot binh phan ing. Theo mt phuong an, qua trinh polyme

hoa xay ra theo quy trinh hai binh phéan Gng polyme héa van hanh néi tiép.

Quy trinh theo sang ché bao gdm budc cho polyme hoat héa nay tiép xtc véi it
nh4t mot olefin c6 thé dugc dua vao trong binh phan rng polyme hoéa thir hai. Mot
hoic nhidu monome olefin c¢6 thé duoc dua vao trong binh phéan rng polyme hoéa thir
hai dé phan tmg v6i polyme hoat héa va thu duge copolyme di pha. Vi du khong gidi
han v& c4c monome olefin thich hop bao gdm etylen, propylen, Cq4., a-olefin, nhu 1-
buten, 1-penten, 1-hexen, 4-metyl-1-penten, 1-hepten, 1-octen, 1-dexen, 1-dodexen va
cac monome tuong tu; Cy.p diolefin, nhu 1,3 -butadien, 1,3-pentadien, norbornadien,
5-etyliden-2-norbornen (ENB) va dixyclopentadien; hop chit thom Cg4 vinyl bao
gdm styren, o-, m- va p-metylstyren, divinylbenzen, vinylbiphenyl, vinylnaptalen; va

hop chét thom Cg.49 vinyl duge thé halogen nhu clostyren va flostyren.

Polyme hoat héa dugc tiép xtc voi it nhit mot olefin trong binh phan Ung
polyme héa thtt hai d& diéu ché hodc néu khong thi tao ra copolyme di pha. Nhu dugc
sir dyng trong ban mo ta nay, “copolyme di pha” 1a polyme nhiéu pha ¢6 pha polyme
lién tyc (con dugc goi 12 pha nén) va pha polyme gian doan (con dugc goi la pha dan
hdi hodc pha cao su hodc cao su) duge phén tan trong pha polyme lién tuc. Copolyme
di pha c6 thé chira nhiéu hon hai pha polyme. Mot dang copolyme di pha la copolyme
chiu va dép. Copolyme di pha c6 tri s6 Fc ndm trong khoang tir 10% dén 50%. Theo
mot phuong an, copolyme di pha c6 tri s6 Fc 16n hon 15%, hodc 1én hon 20%, hoéc
16n hon 30%, hodc 16n hdn 40%. Theo phuong 4n khac nita, copolyme di pha c6 trj s6
Fc 16n hon 15% dén 50% hogc 16n hon 15% dén 40%. Nhu dugc st dung trong ban
mo ta na‘ly,‘ “copolyme phan doan” (“Fc”) 13 phan traim khdi lwong cua pha gian doan
c6 mit trong copolyme di pha. Tri s6 Fc dugc tinh theo tdng khdi lugng cia copolyme
di pha. Nhu dugc st dung trong ban md ta nay, copolyme c6 “lugng cao su cao” 1a
copolyme di pha c¢6 tri s6 Fc 16n hon 30%, hodc 16n hon 30% dén 50%. Theo mdt
phuong 4n, copolyme c6 lwgng cao su cao bao gdm homopolyme pha lién tuc va

copolyme propylen/etylen pha gian doan. Tri s6 Ec ctia copolyme c6 lugng cao su cao
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c6 thé nhé hon 50% hogic nim trong khoang tir 10% dén 50%, hodc ndm trong khoang
tr 40% dén 45%.

Theo mdt phuong 4n, copolyme di pha la copolyme propylen chiu va dap c6
pha lién tuc la polyme trén co s& propylen va pha gidn doan 13 copolyme
propylen/etylen. Copolyme propylen chiu va dap c6 tri sé Fc 16n hon 15%, hoic 16n
hon 15% dén 50%. Céc copolyme chiu va dap c6 tri s6 Fc 16n hon 15% v& ban chét c6
dic tinh cao su va c¢6 xu huéng két dinh lam cho cac copolyme nay dé déng bam
va/hoic két tu vao binh phan tng. “Sy dong bam” hodc “sy dong bam polyme” hoic
“su déng bam binh phan Gng” nhu dugc st dung trong ban mé ta nay, 1 sy két dinh
clia cac hat polyme véi nhau (két ty) va/hodc su két dinh cia hat polyme vao bé mit
bén trong cla binh phan ung polyme hoéa va/hodc sy két dinh cta hat polyme vao cac
cAu triic khi lién két van hanh vé6i binh phén Ung polyme héa. Vi du khong gi6i han vé
cac bd phan/ciu tric cua binh phan ttng bao gdm c4c thanh bén trong cua binh phéan

g, hé théng éng din, bd trao dbi nhiét, dia phan phdi va bd nén.

Theo mdt phuwong 4n, copolyme di pha 1a polyme bam dinh. Thuat ngit “polyme
bam dinh”, nhu dugc str dung trong ban mé ta nay, la polyme, mic du tao hat & nhiét
do dudi nhiét do 1am dinh hodc nhiét 46 lam mém, két tu & nhi€t do trén nhiét do lam
dinh ma tai d6 tﬁng s06i hodc nhiét 6 lam mém. Thuét nglt “nhi¢t @ lam dinh” duoc
xac dinh 1a nhiét d0 ma tai do viéc tao t?mg sOi hodc viéc khqu bi nglrng do céc hat bi
két tu qua trong ting sbi. Su két tu ndy c6 thé 1a tw phat hodc xay ra trong khoang thoi

gian lang ngan.

Polyme c6 thé c6 tinh bam dinh vén ¢6 do dac tinh héa hoc hodc co hoc cia nd
hodc do n6 di qua pha dinh trong chu trinh diéu ché. Polyme bam dinh con dugc goi 1
polyme khong chay tu do do xu huéng ciia chiing két thanh dang két tu c6 kich ¢& 1on
hon nhiéu so véi cac hat ban dau. Polyme dang nay c6 d9 16ng co thé chép nhan duoc
trong binh phan mg ting sdi pha khi; tuy nhién, khi chuyén dong ngung, luc co hoc
bd sung dugc tao ra boi khi hoa 1ong di qua dia phan phbi 1a khong du dé ph4 v dang
két tu tao thanh va ting s0i s& khong tai héa long. Ngoai ra, trong binh phéan Gng ting
s0i duge khudy, su két tu hat c6 thé gdy anh hudng nghiém trong cho hoat dong tron
co hoc trong binh phan Ung. Céc polyme nay dugc phén loai thanh cac polyme ma cé

khe ho ctia thing tdi thiéu dé tao dong chay tu do & thoi gian lwu giit 0 bing 2 feet
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(0,61m) va khe h¢ tdi thiéu cla thing dé tao dong chay ty do & thoi gian luu gitr 16n

hon nam phét ndm trong khoang tir 4 feet (1,12 m) dén 8 feet (2,44m) hoac 16n hon.

Quy trinh theo sang ché bao gdm budc bd sung chét chéng déng bam da chu tir
vao binh phan tng thir hai. Nhu dugc st dung trong ban md ta niy, “chét chéng dong
bam da cdu tir” 1a ché phdm chira hai hogc nhiéu thanh phan c6 kha ning e ché, ngan
ngira hogc lam gidm sy déng bam binh phan tng: (i) su két tu ctia copolyme di pha
va/hoic (ii) su két dinh cua copolyme di pha vao bé mit bén trong cua binh phan Gng
polyme héa thtr hai. B& mit bén trong ciing bao gdm céac thanh phén ctia binh phan
ng polyme hoéa nhuw cac bé mit cua budng phan tng, bo trao ddi nhiét, bd nén, hé
théng 6ng din, duong éng cua chu trinh, dia phan tng va/hodc dau dudi. Hiéu luc
chéng dong bam cia chét chéng déng bam da cdu tir, te 1a mic d6 e ché, ngin ngira
hodc gidm su két tu/két dinh cta hat, c6 thé 13 toan b0 (trc 1a ngén ngira hoan toan sy
déng bam) hozic mot phan (tirc 12 1am giam su dong bam) so véi su déng bam dbi véi
chét chéng dong bam don ciu tir va/hoic khong c6 chit chdng déng bam nhu dugc chi
ra béi lugng chit chéng dong bam da ciu tir duoc st dung két hop véi cac thong s

quy trinh binh phan Ung.

Theo mdt phuong 4n, cht chéng déng bam da ciu tir bao gdm (i) chit lam han
ché hoat tinh (ALA) va (ii) chit kiém so4t d6 chon loc (SCA). Theo mdt phuong 4n,
chét chéng déng bam da céu tir c6 thé 12 hdn hop chita ALA va SCA (tirc 13, hdn hop
so bd), hdn hop ndy duoc bd sung vao binh phan mg polyme hoa thir hai. Theo
phuong én khéc, chit chéng dong bam da cu tir c6 thé duge tao thanh ngay trong binh
phan ng polyme hoéa thir hai, bang cach bd sung riéng r& ALA va bd sung riéng r8

SCA vao binh phan Gng polyme hoéa thi hai.

Theo mdt phuong an, ALA cé thé 12 este cua axit carboxylic, diete, dioleste va
hdn hop cia ching. Este cua axit carboxylic ¢6 thé 1 este cta axit mono- hodcpoly-
carboxylic béo hodc thom. Vi du khong gidi han vé cic este cla axit monocarboxylic
thich hop bao gbm etyl ‘vé metyl benzoat, p-methoxy etyl benzoat, p-ethoxy metyl
benzoat, p-ethoxy etyl benzoat, etyl acrylat, metyl metacrylat, etylaxetat, p-cloetyl
benzoat, p-amino hexyl benzoat, isopropyl naphtenat, n-amyl toluat, etylxyclohexanoat

va propyl pivalat.

Vi du khong giéi han vé céc este cua axit polycarboxylicthich hop bao gdm
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dimetylphtalat, dietylphtalat, di-n-propyl phtalat, diisopropyl phtalat, di-n-butyl phtalat,
diisobutyl phtalat, di-tert-butyl phtalat, diisoamyl phtalat, di-tert-amyl phtalat,
dinopentyl phtalat, di-2-etylhexyl phtalat va di-2-etyldexylphtalat.

Este clia axit carboxylic béo c6 thé 13 este cia axit béo C4-Cs0, ¢6 thé 12 mono
hodc poly (hai hodc nhiéu) este, ¢6 thé 12 mach théng ho#c mach nhanh, ¢6 thé 1a no
hodc khong no, va hdn hop bét ky ciia chung. Este cta axit béo C4-Cs cling c6 thé
dugc thé bang mot hodc nhiéu nhoém phén tir thé chira 14, 15 hoic 16 nguyén tir khac
loai. Vi du khong giGi han vé céc este cla axit béo C4-C3p monocarboxylic thich hop
bao gém Ci.p alkyl estecﬁa axit béo Cy4.30 monocarboxylic, Cy.y alkyl estecua axit béo
Cg.20 monocarboxylic, Cy4 allyl mono- va diestectia axit béo C,.59 monocarboxylicva
axit dicarboxylic, Cy.4 alkyl estectiaaxit béo Csy monocarboxylic va axit dicarboxylic,
va din xuit Cs,, mono- hodc polycarboxylatcia ete C,.jqo (poly)glycolhodc C,.
100 (poly)glycol. Theo cac phuong 4n khic nita este cla axit béo Cy4-Cs c6 thé 1a
isopropyl myristat, di-n-butyl sebacat, (poly)(alkylen glycol) mono- hoic diaxetat,
(poly)(alkylen glycol) mono- hodc di-myristat, (poly)(alkylen glycol) mono- hoic di-
laurat, (poly)(alkylen glycol) mono- hodc di- oleat, glyxeryl tri(axetat), glyxeryl tri-
estectia axit béo Cy.gocarboxylic va hdn hop ctia ching. Theo phuong an khéc nita, este

C4-Cs5 béo 1a isopropyl myristat hodc di-n-butyl sebacat.

Theo mot phuong an, chit 1am han ché hoat tinh bao gém diete. Diete c6 thé 1a

dialkyl ete c6 cong thirc cdu tao (I) sau:
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trong d6 tr R; dén R4 doc 14p v6i nhau 1a nhém alkyl, aryl hoic aralkyl c6 dén
20 nguyén tir cacbon, c¢6 thé tiiy y chira nhém c6 14, 15, 16 hogc 17 nguyén tr khoac
loai, va R; va R, ¢6 thé 14 nguyén tir hydro. Dialkylete c6 thé 12 mach thing hoic mach
nhanh, va c6 thé chira mot hodic nhidu nhém sau: nhém alkyl, vong béo, aryl, alkylaryl

hoic arylalkyl c¢6 tir 1 dén 18 nguyén tir cacbon va hydro.

Theo mot phuong 4n, chét 1am han ché hoat tinh chira thanh phan sucxinat c6

cong thirc cong tao (II) sau:
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(1D

trong d6 R va R’ ¢6 thé 13 gidng nhau hoic khéac nhau, R va/hodc R’ bao gdm
mdt hoic nhiéu nhém sau: nhém alkyl, alkenyl, xycloalkyl, aryl, arylalkyl hodc
alkylaryl mach thing hodc mach nhanh, tuy y chra cdc nguyén tir khac loai. Mot hodc
nhiéu cdu tao vong c6 thé duge tao thanh thong qua mot hodc ca hai nguyén tir cacbon

O vitri 2 va 3.

Theo mot phuong an, chit 1am han ché hoat tinh chtra diol este c6 cong thirc

chu tao (I1I) sau:

8]
—_—
(2]
2
Py

(Redp===r~

¥

(I11)

trong d6 n 13 s6 nguyén tir 1 dén 5. R; va R, c6 thé 1a gidng nhau hodc khac
nhau, va mdi nhém c¢6 thé dwgc chon tir nthém bao gbm hydro, metyl, etyl, n-propyl, i-
propyl, n-butyl, i-butyl, t-butyl, allyl, phenyl hodc nhém halophenyl. R;, R4, Rs, Rg R;
va Rg ¢6 thé 12 gidng nhau hodc khac nhau, va mdi nhém c¢6 thé duge chon tr nhém
bao gdbm hydro, halogen, hydrocarbyl dugc thé hoic khong duge thé co tir 1 dén 20
nguyén tir cacbon. Cac nhém R;-Rg c6 thé tlly ¥ chira mdt hodic nhidu nguyén tir khac
loai thay thé cacbon, hydro hodc ca hai, nguyén t& khac loai dugc chon tir nhom bao
gdm nito, oxy, luu huynh, silic, phospho va halogen. R; va Rg ¢6 thé 1a gidng nhau
hoic khac nhau, va c6 thé dugce lién két véi nguyén tir cacbon bét ky ovitri2, 3,4, 5

va 6 cia vong phenyl.

Chét chéng déng bam da ciu tir bao gdbm SCA. Theo mdt phuong an, SCA 1a
mdt hodc nhiéu alkoxysilan. Chét chéng dong bam da cu tir c6 thé chira mot hodc
nhiéu alkoxysilan ¢6 c¢ong thirc chung: SiRn(OR")am trong d6 R ddc 1ap trong mdi
truong hop 13 hydro hodc hydrocarbyl hosic nhém amin tiy ¥ duoc thé bang mét hodc

nhidu phén tr thé chira mdt hodc nhiéu nhém c6 14, 15, 16 hodc 17 nguyén tir khac
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loai, R ¢6 dén 20 nguyén tir khong ké hydro va halogen, R’ 1a nhom Cy_ alkyl, va m
b’fmg 0, 1, 2 hodc 3. Theo mdt phuong an, R la Cq.p, aryl, alkyl hodc aralkyl, C;.
12 Xycloallyl, Cs.jpalkyl mach nhénh hodc nhém Cs_j, xyclo amino vong, R' 1a C 4 allyl,
va m 1a 1 hodc 2. Vi du khéng giéi han vé cac silan thich hop bao gdm
dixyclopentyldimethoxysilan, di-tert-butyldimethoxysilan,
metylxyclohexyldimethoxysilan, etylxyclohexyldimethoxysilan,
diphenyldimethoxysilan,  diisopropyldimethoxysilan,  di-n-propyldimethoxysilan,

diisobutyldimethoxysilan,  di-n-butyldimethoxysilan,  xyclopentyltrimethoxysilan,

isopropyltrimethoxysilan, n-propyltrimethoxysilan, n-propyltriethoxysilan,
etyltriethoxysilan, tetramethoxysilan, tetraethoxysilan,
xyclopentylpyrolidinodimethoxysilan, bis(pyrolidino)dimethoxysilan,

bis(perhydroisoquinolino)dimethoxysilan, dimetyldimethoxysilan, tetraetyl orthosilicat,
tetrametyl orthosilicat, tétramethoxyethoxy orthosilicat va hdn hop bét ky trén day.
Theo mdt phuong 4n;, thanh phin silan 1a dixyclopentyldimethoxysilan,
metylxyclohexyldimethoxysilan, hodc n-propyltrimethoxysilan, vahdn hop bat ky cta

chung. Theo mot phuong an khac, silanla dixyclopentyldimethoxysilan.

Theo mot phwong 4n, ALA va/hodc SCA c6 thé duge bd sung vao binh phan
Ung mdt cach riéng r&. Theo mot phuong 4n khac, ALA va SCA c6 thé dugce tron cing
v6i nhau truée rdi duge bd sung vao binh phan tmg & dang hdn hop. Trong hdn hop,
nhiéu hon mdt ALA hodc nhidu hon mot SCA c¢6 thé dugce st dung. Theo mdt phuong
4n, hdn hop c6 thé 13 mot hodc nhidu nhém sau: dixyclopentyldimethoxysilan va
isopropyl myristat, dixyclopentyldimethoxysilan va poly(etylen glycol) laurat,
dixyclopentyldimethoxysilan va isopropyl myristat vapolyglycol,
metylxyclohexyldimethoxysilan va isopropyl myristat, n-propyltrimethoxysilan va
isopropyl myristat, dimetyldimethoxysilan va metylxyclohexyldimethoxysilan va
isopropyl myristat, dixyclopentyldimethoxysilan va n-propyltriethoxysilan va
isopropyl myristat, va dfxyclopentyldimethoxysilan va tetraethoxysilan va isopropyl

myristatva hdn hop bt ky trén day.

Theo mdt phuong &4n, ALA va SCA dugc chon dé tao ra copolyme di pha
khong mii. Theo mot phwong an, chit chéng déng bam da cdu tir bao gdm C., alkyl
este cla axit béo Cg,9 monocarboxylic (nhu isopropyl myristat) va alkoxysilan,va quy

trinh diéu ché copolyme di pha khong mui.
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Quy trinh theo sang ché bao gdm budc bd sung chit chéng dong bam da chu tu
vao binh phan ng polyme héa thtt hai va tao ra copolyme di pha c6 tri s6 Fc ndm

trong khoang tlr 10% dén 50%, hodc 16n hon 15% dén 50%.

Quy trinh theo sang ché bao gdm budc bd chit chéng dong bam da cu tir vao
binh phén tng polyme héa thit hai v6i tdc d6 sao cho chit dong bam da cAu ti ¢6 mit
trong copolyme di pha focman & ndng d6 nim trong khoang tir 1 ppm dén 200 ppm,
hodc nim trong khoangtir 5 ppm dén 100 ppm, hodc nim trong khoang tir 10 ppm dén
50 ppm, hogc khoang 25 ppm. Nong d6 chit chdng dong bam da ciu tir dwoc tinh theo
téng khdi lugng cua copolyme di pha. Chét chéng déng bam da cu tir c6 thé duoc bd
sung gian doan hodc lién tuc vao binh phan ung polyme héa thir hai. Theo mot phuong
4n, chat chéng dong bamda céu tir duge bd sung lién tuc. Theo phuong an khac, viéc
b6 sung lién tuc chit chéng dong bam da c4u tir vao binh phan tng polyme hoéa thir hai
duoc thyc hién dé dam bao ndng do chét chdng déng bam da ciu tr ndm trong khoang

tir 20 ppm dén 30 ppm, hoic 25 ppm trong copolyme di pha focman.

Theo mét phuong 4n, quy trinh bao gdm budc bd sung chat chdng dong bam da
cdu tir voi toe dd sao cho chét chdng dong bam da cu tir ¢6 mit trong copolyme di
pha v6i ndng d6 nim trong khoang tir 10 ppm dén 50 ppm, va thu dugc copolyme di

pha c6 tri s6 Fc ndm trong khoang tir 16n hon 15% dén 40%.

Theo mot phuong 4n, quy trinh ndy bao gdm budc e ché sy déng bam trong
binh phan ting polyme héa thtr hai bing chit chdng dong bam da chu tir. Bét ngo 1a,
tac gia da phat hién ra ring viéc bd sung chit chéng déng bam da cdu tir vao binh phéan
Ung polyme hoa thir hai lam ting kha nang hoat ddng ciia binh phan Gng nho viéce ¢
ché su dong bam (bao gém phu hat, két dinh hat va/hodc két tu hat) trong binh phan
ting polyme héa thtr hai. Viéc bd sung truc tiép chét chdng déng bam da cdu tir vao
binh phan Gng polyme h(';a thir hai c6 thé thu dwoc copolyme di pha véi tri s§ Fc cao
(tirc 12 lwong cao su cao). T4c gid con phat hién ra ring viéc bd sung truc tiép chét
chdng déng bam da cAu tir theo sang ché vao binh phan tng thtt hai thu duoc kha ning
chdng déng bam tbt hon so v&i polyme hoat héa thu duge bang hdn hop ALA/SCA,
sau d6 duge dua vao binh phan tmg tht hai. Hén hop ALA/SCA cin bt ky ¢6 mat
trong polyme hoat héa c6 xu hudng mat hidu qua trong viéc tic ché sy déng bam trong

binh phéan tng thtr hai dbi voi copolyme di pha ¢6 tri s6 Fc 16n hon 10% hodc 16n hon
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15%.

Theo mdt phuong 4n, sang ché dé xuét chét chdng dong bam da chu tir d& co thé
diéu ché copolyme di pha c6 tri sb Fc 16n hon 15%, hodc 16n hon 20%, hodc 16n hon
30%, hodc nam trong khoang tir 16n hon 15% dén 50%, ma khdng gay dong bam binh
phan ting va/hoic két tu hat. Bit ngo 13 da phat hién ra ring chit chéng dong bam da

c4u tir khong giy tac dung bt lgi cho céc dic tinh cia copolyme di pha focman.

Hon nita, viéc st dung hiép ddng chét chbng dong bam da chu tir theo sang ché
tao ra kha ning chdng déng bam trong khi van kiém soat duoc quy trinh theo sang ché
bao gdm budc e ché sy dong bam trong binh phan tng thit hai va déng thoi van kiém
soat duoc s lwong pha gian doan c6 mit trong copolyme di pha bang chét chdng déng

bam da cau tu.

Ban chit dang phirc cta chét chdng déng bam da ciu tir gitp tdng kha nidng
kiém soat quy trinh. Theo mot phuong 4n, viéc didu chinh tdc d6 bd sung hodc tdc do
nap chit chdng déng bam da cdu tir vao binh phan tmg polyme héa thr hai c6 thé dugc

str dung & kiém soat lugng pha cao su dugc tao thanh trong binh phan tng thit hai.

Theo mot phudng &n, viéc bd sung chit chéng déng bam da ciu tt vao binh
phén mg th{r hai c6 thé dugc didu chinh mét cach twong tmg tri s6 Fc cua copolyme di
pha focman. Theo mt phuong 4n, quy trinh bao gdm budc 1am ting viéc bd sung hodc
néu khong thi ting lugng chit chéng déng bam da cAu tir duge bd sung vao binh phén
tng polyme héa thtt hai va lam giam trj s§ Fc ctia copolyme di pha. Theo mot phuong
én, quy trinh ndy bao gdm budc nap hozic néu khong thi bd sung chét chéng dong bam
da cAu tir vao binh phan tng polyme hoa thi hai sao ého chét chéng déng bam da cu
tir c6 mit trong copolyme di pha véi ndng d6 16n hon 25 ppm, hoc nam trong khoang
tu 25 ppm dén 200 ppm, va tao ra copolyme dj pha c6 tri sb Fc nhé hon 40%, hoac
nho6 hon 30%, hodc nho hon 20%, hoac nhé hon 15%, hodc nho hon 10% ho#dc nhod
hon 5%.

Theo mot phuong 4n, quy trinh nay bao gdm budc lam giam viéc bd sung hoic
néu khong thi giam lugng chit chdng déng bam da céu tir dugc bd sung vao binh phén
ttng polyme héa thtr hai va ting tri s6 Fc cta copolyme di pha. Theo mot phuong an,
quy trinh bao gdm budc nap hoic néu khong thi bd sung chit chéng déng bam da cdu

tir vao binh phan ting polyme héa thit hai sao cho chét chdng dong bam cu tir c6 mit
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trong copolyme di pha & ndng d6 nhé hon 25 ppm, hodc nhé hon 25 ppm dén 0,1 ppm,
hodc ndm trong khoang tir nhd hon 20 ppm dn 5 ppm, va tao ra copolyme di pha c¢6

tri s6 Fc 6n hon 20%, hodc 16n hon 20% dén 50%.

Ty 1€ gitta ALA va SCA c6 thé thay dbi. Chét chéng dong bam da cu tir ¢6 thé
chita ALA v6i lugng nim trong khoang tir 0,1 mol% dén 99,9 mol% va SCA véi
lwong ndm trong khoang tir 99,9 mol% dén 0,1 mol% (hodc gid tri bt ky hodc gia tri
nam trong khoang d6). Theo mdt phwong 4n, ALA va SCA c6 thé duoc cip mot cach
riéng ré& vao binh phan tng dé thu dugc tai d6 chét chdng déng bam da cdu tir c6 ALA
v6i lugng nam trong khoang tir 0,1 mol% dén 99,9 mol% va SCA v&i lwong nam trong

khoang tir 99,9 mol% dén 0,1 mol%.

Theo mot phuong 4n, quy trinh bao gdm budc didu chinh ty 1€ ALA:SCA va
kiém soat lwong pha gian doan c6 mit trong copolyme di pha. Lugng ALA tang (va
lugng SCA gidam) lam gidm luong pha cao su dugc tao thanh. Luong SCA ting (luong
ALA giam) 1am ting s6 lygng pha cao su dugc tao thanh. Vi dy, lugng ALA ting (nho

d6 lam giam lugng SCA) 1am gidm lugng pha polyme gidn doan dugc tao thanh.

Theo mot phuong 4n, polyme hoat héa 1a polyme trén co s& propylen nhu
homopolyme propylen. Quy trinh bao gém budc cho homopolyme propylen hoat tinh
tiép xuc vé6i etylen (riéng r& hodc két hop véi propylen) trong binh phén tng polyme
hoéa th hai dé thu dugc dopolyme propylen chiu va dap. Quy trinh con bao gdm buée
b6 sung chit chéng déng bam da céu tir vao binh phéan tng polyme héa thi hai voi tde
d6 sao cho chit chdng déng bam da cdu tir c6 mait trong copolyme propylen chiu va
dap véi ndng d6 nam trong khoang tir 1 ppm dén 200 ppm, hodc ndm trong khoang tir
10 ppm dén 50 ppm. Nc?mg do nay dugc tinh theo téng khdi lugng cua copolyme
propylen chiu va dap.

Theo mot phuong an, copolyme propylen chiu va dap bao génﬁ homopolyme
propylen pha li€én tuc trong d6 copolyme propylen/etylen dugc phén tan (pha gian

doan).

Theo mot phwong an, copolyme propylen chiu va dap c6 tri s6 Fc ndm trong
khoang tlr 1% dén 50%, hodc 16n honkhoang10%, hodc 16n hon khoang 15%, hodc 16n
hon khoang 20%, hoéc 16n hon khoang 30%, hodc 16n hon khoang 40%.
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Theo mot phuong 4n, copolyme propylen chiu va dap c6 tri sé Ec nim trong
khoang tr 0,1% dén 90%, hodc nim trong khoang tir 1% dén 80%, hodc nam trong
khoang tir 10% dén 60%. Nhu dugc st dung trong ban md ta nay, “lugng etylen”
(“Ec”) 1a phan trim khéi luong ctia etylen c6 mit trong pha gian doan ctia polyme di
pha. Tri s6 Ec dugc tinh theo téng khéi lugng cia pha gian doan (hodc cao su). Theo
phuong 4n khéc nita, quy trinh ndy bao gdm budc e ché, bang chét chéng dong bam
da chu tor, sy déng bam trong binh phan mg tht hai ctia polycopolyme chiu va dap

propylen c6 tri s Fc 16n hon 15% va trj s Ec ndm trong khoang tir 1% dén 80%.

Theo mdt phuong 4n, quy trinh bao gdm budc tao thanh cac hat copolyme di
pha va pht céc hat nay bang chit chéng dong bam da cdu tir. Céc hat nay c6 thé co gia
tri D50 nam trong khoang tr 0,001 inso dén 0,5 inso (0,00254-1,27 cm) hodic nim
trong khoang tr 0,015 inso dén 0,05 inso (0,0381-0,841 cm). Theo phuong an khac,
cac hat polycopolyme chiu va dap propylen dugc tao thanh c6 gia tri D50 1a khoang
0,025 inso (0,0635 cm). Nhu dugce sir dung trong ban md ta nay, “D50” 14 sy phan b

hat sao cho 50% luwong hat méu c6 kich ¢& trén khoang kich c& hat d& néu.

Sang ché dé xuit chét chéng dong bam da cAu tir tao ra polyme di pha khong
dong bam vao binh phan ting thir hai, khong két dinh vao bé mit bén trong cua binh
phan ng thr hai (tirc 1a khong két dinh vao b trao ddi nhit, bo nén khi cta chu trinh,
dia phan tng, vi/hodc diu dudi cia binh phan tmg polyme hoa pha khi),va khong két
tu. Khong gi6i han & 1y thuyét cu thé bt ky, nén hiéu ring chit chéng déng bam da
céu tir phil bé mat bén trong cua binh phén Ung polyme hoéa thir hai va/hodc phu cac
hat copolyme dj pha focman. Bing cch nay, chit chdng déng bam da cAu ttt (rc ché su

dong bam nhu su két ty hat va/hoic su két dinh bé mat cua hat.

Theo mot phwong 4n, t&t hon 13 sy ¢6 mit cia chét chbng déng bam da céu tir
trong binh phan g polyme héa thir hai gitp kiém soat quy trinh tdt hon dbi voéi (i)
nhi¢t do ting soi, (ii) hoat tinh tinh trong binh phan Gng, va (iii) kiém soat nhiét do
ngung trong budng phan ung (duy tri tAng soi khong c6 nhiét d6 ngung nim trong

khoang tir 1°C dén 6°C) so véi chit chéng dong bam c6 don céu tir.

Sang ché dé xudt quy trinh diéu ché copolyme khdc. Theo mdt phuong én, quy
trinh diéu ché copolyme dugc dé xuét. Quy trinh ndy bao gbm budc dua polyme hoat

hoéa tir binh phén (mg polyme héa thi nhit vao binh phan tng polyme hoa thi hai.
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Polyme hoat héa duge diéu ché trong binh phén (mg polyme hoa thw nhét dugc dua
vao binh phén tng polyme hoa thir hai nhu da dugc md ta trude d6. Trong binh phan
ng tht hai, polyme hoat héa duge tiép xtc v6i it nhit mot olefin trong cac didu kién
polyme héa dé tao thanh. céc hat copolyme chiu va dép trong binh phan (ng thi hai.
Quy trinh con bao gdm budc bd sung chit pht vao binh phan ing polyme hoéa thir hai

va phli cAc hat bang chét phu nay.

MBbi hat c6 bé mat ngoai xac dinh hoic néu khong thi lién két mot phén bén
trong cua hat. Nhu dugc §L’t dung trong ban md ta nay, “chét phu” 1a chét két dinh véi
hodc néu khong thi lién két voi bé mit ngoai cua cac hat copolyme di pha focman
trong céc diéu kién polyme hoa. Chét phu c6 thé 1a chét long, hat rén, hodc chét lieu
ban rin min. Chét pht ¢6 thé dugc bd sung & dang tinh khiét, & dang dung dich, hodc &

dang huyén phu.

Chét phi tiép xtc va két dinh voi bé mat ngoai cua céc hat copolyme thu duoc
trong binh phan ng thtr hai. Chit phu theo sang ché wrc ché sy dong bam binh phan
g bang cach (i) phu cac hat polyme focman trong khi (ii) khong tao ra cac dic tinh
bét loi cho cac hat copolyme focman. Do viy, viéc tao ra 16p phi [én c4c hat lam giam

miurc hu hong ctia binh phan ng va 1am tang hiéu suat diéu ché.

Theo mdt phuong an, chét phil duoc chon tr mdt hoic nhiéu chit sau:
polyglycol c6 khbi lwrong phan tir 16n, dendrime, va polyme c6 khéi lwong phén ti 16n
c6 nhém cho dién tir, SCA, ALA va hdn hop bét ky trén day. Theo mdt phuong an,
chét phu 14 polyglycol c6 khdi lugng phén tr 16n (high molecular weight — HMW),
riéng r& hogic két hop v6i mot hodc nhidu thanh phén bd sung. Nhu dugc sir dung trong
ban md t& nay, “polyglycol c¢6 khdi luong phén tir 16n” 13 polyglycol ¢6 khéi luong
phén tir ndm trong khoang tir 500 dén 200.000.Vi dy khong gi¢i han vé céc polyglycol
HMW thich hop bao gdm glyxerol, hdn hop glyxerit, poly(alkylen)glycol (tirc 13,
etylen glycol) poly(alkoxy)(alkylen) glycol (trc 13, methoxypolyetylen glycol),
va/hogc polyglycol ete (nhu Cy. 199 polyglycol ete) ¢ khdi lwong phan tir nim trong
khoang tlr 500 dén 200.000.

Theo phuong 4n khac, chit phu 13 phan tir ¢6 nhidu mach nhanh nhu dendrime.
Nhu dugc sur dung trong ban mo ta ndy “dendrime” (hodc “polyme hinh sao dic”) la

polyme c6 it nhit ba mach nhanh riéng ré& toa ra tir nhan 16i chung. Céc mach nhanh
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riéng ré& c6 thé c6 hoic ¢ thé khong c6 cac nhém chire dau cudi. Theo mot phuong an,
cac mach nhénh chira cidc nhém chtc dau cubi. Vi du khong gi¢i han vé cic nhom
chtrc thich hgp cho dendrime bao gdm céc nhém sau: amino, hydroxy, mercapto,
carboxy, alkenyl, allyl, 'Vinyl, amido, halo, ure, oxiranyl, aziridinyl, oxazolinyl,
imidazolinyl, sulfonato, phosphonato, isoxyanato va isothioxyanato. Vi du khéng gi6i
han khac vé& cic dendrime thich hop bao gdm mot hodc nhidu nhém sau:
polyamidoamindendrime, phosphodendrime, polylysindendrime va

polypropylenimindendrime.

Theo mot phuong 4n, chit phu c6 thé 1a polyme c6 khdi lugng phén tir 16n
(HMW) chtra it nhit mot nhém cho dién tir va c6 khdi luong phén tir it nhit 1a 300,
hoic nim trong khoang tir 300 dén 200.000. Vi du khong gi6i han vé polyme
HMWthich hgp ¢6 nhém cho dién tr bao gdm tetrakismetylen(3,5-di-t-butyl-4-
hydroxyhydrocinnamat)metan, octadexyl-3-(3',5"-di-tert-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat, 2,2'-thiodietylen bis[3-(3,5-di-tert-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat], 2,2'-etyliden-bis(4,6-di-tert-butylphenol), 2,2'-(2-
metylpropyliden)bis[4,6-xylenol], tris(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl) isoxyanurat,
1,3,5-trimetyl-2,4,6-tris(3?5-di-tert-butyl-4-hydr0xybenzyl)benzen, 2,2'-metylenbis(6-
tert-butyl-4-metylphenol), 4,4'-butylidenbis(6-tert-butyl-3-metylphenol),
poly(dixyclopentadien-co-p-cresol), tris(4-tert-butyl-3-hydroxy-2,6-dimetylbenzyl)
isoxyanurat, metylen glycol bis(3-tert-butyl-4-hydroxy-5-metylphenyl)propionat, 1,2-
bis(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyhydrocinnamoyl)hydrazin, 3,3'-bis(3,5-di-tert-butyl-4-
hydroxyphenyl)-n,n'-hexametylendipropionamit, 1,1,3-tris(2-metyl-4-hydroxy-5-tert-
butylphenyl)butan,  4,4'-thiobis(6-tert-butyl-m-cresol),  2,2'-thiobis(6-tert-butyl-p-

cresol), 2,2'-metylenbis[6-(1-metylxyclohexyl)-p-cresol], tetrakis(2,4-di-tert-
butylphenyl)-1,1-biphenyl-4,4'-diylbisphosphonit, tris(2,4-di-tert-butylphenyl)
phosphat, 3,9-bis(2,4-di-tert-butylphenoxy)-2,4,8,10-tetraoxa-3,9-

diphosphaspiro[5.5]undecan, tris(nonylphenyl) phosphat, dioctadexyl3,3'-
thiodipropionat, didodexyl 3,3'-thiodipropionat, 2-(2H-benzotriazol-2-yl)-4-(tert-
butyl)-6-(sec-butyl)phenol, 2-(3,5-di-tert-amyl-2-hydroxyphenyl)benzotriazol, axit5-
benzoyl-4-hydroxy-2-methoxybenzensulfonic, 2-(5-clo-2-benzotriazolyl)-6-tert-butyl-
p-cresol, 2-(3,5-di-tert-butyl-2-hydroxyphenyl)-5-clobenzotriazol, 2-(2-hydroxy-5-tert-
octylphenyl)benzotriazol, 2-hydroxy-4-n-octyloxybenzophenon, 2,2'-metylenbis[6-
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(benzotriazol-2-yl)-4-tert-octylphenol], poly-{[6-[(1,1,3,3-tetrametylbutyl)amino]-
1,3,5-triazin-2,4-diyl][(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)imino]-1,6-hexandiyl[(2,2,6,6-
tetrametyl-4-piperidy1l)imino]}, poly(n-hydroxyetyl-2,2,6,6-tetrametyl-4-hydroxy-
piperidyl  sucxinat), bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl) sebacat, bis(1,2,2,6,6-
pentametyl-4-piperidyl) sebacat va hdn hop bét ky trén day.

Theo mot phwong an, chit phii khong c6 mit & bén trong hat. N6i cach khac,
phan bén trong cta hat khong c6 chit phi. Khong gidi han béi 1y thuyét cu thé bat ky,
nén hiéu ring d6 16n cta cac chit phu trén day ngdn ngira chat phu di chuyén vao cac
16/vi 16 cta cac hat copolyme chiu va d4p. Piu ngac nhién va bt ngo la, tac gia da
phat hién ra rang chét phi theo sang ché c¢6 do 16n — do 16n phan t&r va/hodc dd 16n &
trang thai vat Iy ctia chét phi (ttrc 1a dang bot) — ma duy tri chit phil trén bé mat ngoai
ctia bé mit hat va ddng thoi ngan ngira chit phu di chuyén va/hoic dich chuyén vao

phin bén trong cua hat.

Theo mdt phuong 4n, chat phi ¢6 thé 13 hdn hop chira hai hogic nhidu nhém sau:
polyglycol c6 khéi lugng phén ti 16n, dendrime va polyme ¢6 khdi lugng phan tir 16n
¢6 nhom cho dién ti. Mbi thanh ph?m (néu c6 mit) c6 thé c6 mit véi lwong ndm trong

khoang tir 0,1% dén 99,9% khéi lugng, tinh theo tdng khéi lugng chit phu.

Theo phuong 4n khic nita, chit phu c6 thé chira silan két hop v6i mot hodc
nhiéu nhém sau: polyglycol c¢6 khéi lwong phan tir 16n, dendrime va polyme c6 khéi
lugng phén tir 16n c6 nhom cho dién tir. Mdi thanh phan (néu c6 mat) c6 thé co mit
v6i luong nim trong khoang tir 0,1% dén 99,9% khéi lwong, tinh theo tdng khéi lugng

chét phu.

Chét phu c6 thé dwoc bd sung vao binh phan tng thir hai & dang hdn hop so bo
hoic tai ¢chd nhu dugc mo ti trén day. Theo mdt phuong &n, quy trinh bao gdm bude
tron hai hodc nhiéu nhom dugc chon tr nhém bao gbm polyglycol ¢6 khéi lugng phén
tir 16n, dendrime, polyme cé khéi lugng phéan tr 16n ¢6 nhém cho dién tir, va silan, va
tao ra chat phi. Theo phuong 4n khac nira, budc trén cac thanh phin phu xay ra trude

khi chit pht dugc dua vao trong binh phan tmg thi hai.

Chét phii ¢6 thé phi mot phan ctia bé mit ngoai cia mdi hat. Theo phuong an
khéc, chét pht ¢co thé phti toan bd hoic hau nhu toan bd bé mat ngoai cia mdt hodc

nhiéu hat copolyme. Theo mdt phuong 4n, quy trinh bao gdm budc dua chét phu 1én
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toan bd bé mat ngoai clia it nhat mot hat. Viéc pht ndy bao quanh hoan toan, hodc hiu
nhu bao quanh, it nhat mot hat bing 16p phu. Theo nghia nay, 16p phii phit toan bd bé
m3t ngodi, cta it nhit mot hat. Theo phuong 4n khéc nita, cht phu duoc bd sung vao
binh phan g polyme hoa véi lugng di va theo cach phi hop dé pht toan bd bé mit

ngoai, hodc hiu nhu toan b bé mit, ctia moi hat copolyme di pha focman.

Theo mot phuwong 4n, chit phu chi chtra mét hodc nhidu polyglycol cé khéi
lugng phéan tir 16n. Theo phuong 4n khéc, c4c hat copolyme chiu va ddp da dugc phu
14 khong mui.

Chét phu c6 thé duoc bd sung gian doan hodc lién tuc vao binh phéan {ng
polyme hoa thir hai. Theo mt phuong 4n, quy trinh ndy bao gdm budc nap lién tuc

chét phti vao binh phan Gng polyme hoa thi hai.

Theo mét phuong 4n, quy trinh bao gdm budc bd sung chit phu vao binh phan
ing polyme héa tht hai v6i téc d6 sao cho chit phii c6 mit trén bé mit cia copolyme
di pha véi ndng d6 nim trong khoang tir 1 ppm dén 200 ppm, hodc ndm trong khoang

tir 5 ppm dén 100 ppm, hodc nim trong khoang tir 10 ppm dén 50 ppm.

Theo mdt phuong an, céc hat copolyme chiu va dp c6 gia tri D50 nim trong
khoang tir 0,001 inso dén 0,5 inso (0,00254-1,27 cm), hodc ndm trong khoang tir 0,015
inso dén 0,05 inso (0,0381-0,127 cm), hodc khoang 0,025 inso (0,0635 cm).

Theo mot phuong 4n, quy trinh ndy bao gdm budc bd sung chit phi vao binh
phan (mg polyme hoa th hai dé thu dwgc 16p pht c6 d6 day nim trong khoang tr 0,01
pum dén 200 pm hoic ndm trong khoang tir 0,1 pm dén 100 pm, hoic ndm trong

khoang tir 1 pm dén 10 pm.

Theo mot phuong 4n, pha lién tuc c6 thé 1a polyme trén co s& propylen nhu
homopolyme propylen hodc copolyme propylen/olefin. Theo mdt phuong an, polyme

trén co s& propylen 1a homopolyme propylen.

Theo mot phuong 4n, pha gian doan c6 thé 1a polyme trén co so etylen
hodcpolyme trén co s& propylen.Vi du khéng gii han vé céc polyme trén co sé etylen
thich hop bao gdm homopolyme etylen, copolyme etylen/olefin va copolyme
etylen/propylen. Vi du khong gi6i han v& cac polyme trén co s& propylen thich hop
bao gdmcopolyme propylen/olefin va copolyme propylen/etylen.
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Theo mdt phwong 4n, cac hat bao gdm pha lién tyc ma 1a homopolyme propylen
va pha gidn doan cua coioolyme propylen va etylen. Nén hiéu ring luong etylen cta
pha gian doan s& xac dinh pha giadn doan 1& copolyme propylen/etylen (phin 16n 1a
phin trim khdi luong ctia don vi c¢6 din xult t propylen) hay la copolyme
etylen/propylen (phin 16n 14 phin trdm khéi lugng ctia don vi ¢6 din xuét tir etylen).

Pha gi4n doan c6 trj s6 Ec ndm trong khoang tir 0,1% khéi luong dén 80% khéi lugng.

Theo mdt phuong 4n, quy trinh bao gdm budc tao ra cc hat copolyme chiu va
dap bao gébm copolyme propylen/etylen dwoc phan tan trong homopolyme propylen.
Copolyme chiu va dép c6 tri s6 Fc ndm trong khoang tir 1% dén 50%. Theo phuong 4n
khéc, cac hat copolyme chiu va dap c6 tri sb Fc 16n hon khoang 10%, hoac 16n hon
khoang 15%, hodc 16n hon khoang 20%, hodc 16n hon khoang 30%, hoic 16n hon
khoang 40%. Theo phuong an khac nita, cic hat copolyme chiu va dép c6 tri sé Fc

nim trong khoang tir 16n hon 15% dén 40%.

Theo mét phuong 4n, copolyme propylen va etylen ctia copolyme chiu va dap
cO tri s6 Ec nam trong khoang tr 0,1% dén 80%, hodc nam trong khoang tir 1% dén

60%, hodc ndm trong khoang tir 2% dén 50%, hodc ndm trong khoang tir 3% dén 30%.

Mic du phan mo ta vé& chét phit @ cép dén viéc bd sung vao binh phéan Ung
polyme héa thit hai, tuy nhién, nén hiéu ring chét phii c6 thé duoc bd sung vao binh
phan tmg polyme héa thir nhat ma duge sir dung trong quy trinh polyme hoa mot giai
doan (mdt binh phan ang) va/hodic quy trinh polyme héa nhidu giai doan (nhidu binh

phén Ung).

Sang ché @& xuét quy trinh khac. Theo mot phuong an, quy trinh polyme héa
dugc dé xuit bao gdm viéc dwa polyme hoat hoa bao gdm it nhit 6% khdi luong
polyme min vao binh phan tng polyme héa. Quy trinh nay bao gdm buéc cho polyme
hoat hoa nay tiép xac vdi it nhit mot olefin trong cac didu kién polyme hoa, va thu
duoc copolyme di pha c6 tri s§ Fc it nhat 1a 30% khdi lugng. Copolyme di pha duoc

tao thanh c6 chi s& do chay 16n hon 0,65, hodc 16n hon 0,70.
Theo mot phuong an, polyme min 1a homopolyme propylen.

Copolyme di pha c6 thé 12 copolyme di pha bat ky nhu dwgc mé ta & ddy bao

gdm polyme chtra lwong 16n cao su va/hodic polyme dinh. Theo mét phuong an,
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copolyme di pha 1a copolyme chiu va d4p bao gdm polyme trén co s& propylen pha
lién tuc va copolyme propylen/etylen pha gian doan, copolyme chiu va dap c6 trj s Fc
1a it nhat 30%, hodc it nhét tir 30% dén 50%, va tri s6 Ec ndm trong khoang tir 10%
dén 50%, hodc nim trong khoang tir 30% dén 40%.

Theo mot phwong 4n, quy trinh bao gbm budc tre ché su két tu ciia copolyme di
pha trong binh phan ting polyme héa bing polyme min. Khong bj gidi han boi ly
thuyét cy thé bat ky, nén hidu ringdd bam dinh cia hat bi 4nh hudng béi thanh phan
cao su, do day, va’/hodc mic do phu trén bé mat ngoai ctia hat. Khi dat dwgc didu kién
quan trong, cdc hat dinh s& dinh véi cac hat dinh hodc cac hat khong dinh khéac va tao
thanh dang két tu. Mrc két tu hat ty thude vao sd lugng va kich thude cia cc hat
dinh va déng vai tro lam 16p céch dién. Lép cach dién nay ctia copolyme min ngén

ngua sy két tu hat.

Theo mdt phwong 4n, quy trinh bao gdm budc gan lugng 16n polyme min véi it
nhit mét hat copolyme dj pha. Polyme min ¢6 kich thuéc nhd hon 200 um, hodc nhé
hon 125 pum. Polyme miﬁ gin voi phén cao su cia copolyme di pha. Polyme min phu
phin cao su ciia copolyme chiu va dép 1én mat ngoai cua cac hat copolyme di pha
focman. Theo mdt phuong 4n, polyme min gén véi va pht toan bd, hodc hiu nhu toan
b0, phin giau cao su clia copolyme di pha hat.Polyme min da gin vao hoat dong nhu
16p cach dién dé \rc ché hodc ngan ngtra sukét tu hoan toan cua cac hat copolyme di
pha. Diéu ngac nhién va bit ngd 13, tic gia da phat hién ra ring polyme min khong
tach khoi pha cao su dinh. Khong gi6i han boi ly thuyét cu thé bit ky, nén hiéu ring
polyme min khong roi ra khoi cac hat dinh do khéi lugng ctia chung nhe va khong c6

crackinh trong polyme min.

Theo mot phuong 4n, phin 16n polyme min khéng chira cao su, hogic hiu nhu
khong chira cao su. Polyme min c6 thé 14 polyme trén co s& propylen nhu duge tao
thanh trong binh phan tng thir nhat ching han. Theo phuong 4n khac nita, polyme min
13 homopolyme propylen. Khong gii han bai 1y thuyét cu thé bat ky, nén hiéu ring
ban chét khong chira cao su ctia polyme min c6 thé 13 do polyme min & trong binh
phén mg thir nhét 14u hon so véi c4c hat r&i va do d6 c6 hoat tinh thip hon khi polyme
min di chuyén vao binh phan @mg thi hai. Theo mdt phwong 4n, céc hat rdi ¢6 kich c&

nam trong khoang tir 150 um dén 3500 pm.
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Piéu ngac nhién va bt ngd 13, tic gid da phat hién ra ring luong it nhét 1a 6%
khdi lugng polyme min tao ra copolyme dj pha c¢6 d6 chay c6 thé chdp nhan dugc. Céac
hat copolyme di pha c6 chi ) do chay 16n hon 0,65, hodc 16n hon hodc béng 0,70,
hodc nim trong khodng tir 0,70 dén 1,0. Tét hon 13, quy trinh thu dugc d6 chay cua cac
hat gidu cao su va/hodc céc hat dinh ma khong can chét trg chay, tuc 1a khong cin bd
sung chét li€u hat tro. No6i cach khac, do chay dat dugc d6i voi cac hat giau cao su
va/hogc hat dinh ma khéng cin bd sung chét trg chay ngoai lai. Hon nita, quy trinh
theo séng ché khong doi hoi budce didu ché bd sung hodc hé phwong phap dé dat duoc
do chay cua cac hat giau cao su. Do vy, quy trinh theo sang ché khong doi hoi thiét bi

bo sung.

M&i quy trinh diéu ché polyme c6 thé bao gdm mot hodc nhidu phuong an duoc

mod ta trong ban mo ta nay.

Sang ché dé xuét ché phdm. Theo mot phuong 4n, sing ché d& xuit hat
copolyme chiu va dép. Hat copolyme chiu va dap bao gdm pha lién tuc va pha gian
doan dugc phén tan trong pha lién tuc. Lop pht c6 mit trén mat ngoai cta hat. Hat c6
thé dugc tao thanh theo cach polyme hoa bét ky & trén va quy trinh phu dugc mo ta
duéi day. Mic dit phan mo ta d& cap dén hat, tuy nhién nén hiéu ring phan mo ta tng
dung v6i mot, nhidu hoic toan bd cac hat dugce tao thanh bang quy trinh polyme hoa

bat ky dugc mo ta dudi ddy.

Theo mét phuong 4n, hat copolyme chiu va dép c6 thé bao gdbm mot hodc nhidu
phuong an cta hat copolyme di pha duge pht focman duge diéu ché boi quy trinh st

dung chit phu & trén.
Theo mét phuong 4n, 16p pht dugc tao ra tir chét pht nhu duge mo ta & day.

Theo mdt phuong 4n, 16p phd trén hat copolyme chiu va ddp dugc chon tir
polyglycol ¢ khdi lwong phén tir 16n, dendrime, polyme c6 khdi lwgng phan tir 16n c6

nhém cho dién tir alkoxysilan va hdn hop bét ky ciia chiing.

Theo mot phuong 4n, 16p phi bao quanh hau nhur toan bd bé mit ngoai ciia hat

copolyme chiu va dép.

Theo modt phwong 4n, 16p phi trén hat copolyme chiu va dap c¢6 do day nim

trong khoang tir 0,01 pm dén 200 pm.
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Theo mdt phuong 4n, pha lién tuc ciia copolyme chiu va dap duoc chon tir

homopolyme propylen, copolyme propylen/olefin va copolyme propylen/etylen.

Theo mot phuong 4n, pha gidn doan cia copolyme chiu va dap duogc chon tir

homopolyme etylen, copdlyme etylen/olefin va copolyme propylen/etylen.

Theo mot phuong 4n, pha gidn doan cuia copolyme chiu va dap chira etylen. Pha

gién doan c6 tri s6 Ec ndm trong khoéang tlr 1% dén 80% khéi lugng.

Theo mdt phurong 4n, copolyme chiu va dép c6 tri s6 Fc nim trong khoang tir 1%
dén 50%, hodc 16n hon 15% dén 50%.

Theo mot phuong 4n, hat copolyme chiu va dap c6 phin bén trong dugc xac
dinh bang bé mit bén ngoai cia hat (hodc bé mit ngoai ctia hat) nhu duge mod ta & trén.

Phan bén trong ctia hat khong c6 16p pht va/hoic chét phu.

Theo mdt phwong é4n, hat copolyme chiu va dip c6 duwdng kinh nim trong

khoang tir 0,015 inso dén 0,05 inso (0,0381-0,127 cm).

Céc hat copolyme di pha da dugc pht va/hodc cac hat copolyme chiu va dap da

dugc phi c6 thé bao gdm mot hodc nhidu phuong 4n duge mo ta & day.

Theo mot phurong 4n, sang ché dé xuét hat copolyme chiu va dép. Hat bao gdm
pha gidn doan dugc phén tan trong pha li€n tyc. Pha lién tuc chira polyme trén co s&
propylen. Copolyme chiu va dap c6 tri sé Fc 16n hon 30%. [t nhAt mot polyme min
duoc gin v6i b& mat ngoai cia copolyme chiu va dép hat. Theo mdt phuong én,

polyme min dugc gén vao phan hat gidu cao su.

Theo mot phuong 4n, sang ché d& xuit mot luong 16n céc hat copolyme chiu va
dap. Mot luong 16n cac hat copolyme chiu va dép cé chi sb do chay 1én hon 0,65, hoac

16n hon 0,70, hodc ndm trong khoang tir 0,7 dén 1,0.

Theo mot phuong 4n, pha gian doan bao gdm copolyme propylen/etylen. Pha

gian doan c6 tri s6 Ec ndm trong khoang tir 10% dén 50%.
Theo mot phuong 4n, (céc) hat 1a polyme bam dinh va/hodc polyme giau cao su.

Theo mot phuong an, polyme min pht toan bd, hoac hau nhu toan bo, dién tich

bé mit ma tai d6 pha gian doan dugc phoi sang tir bé mat ngoai cua hat. N6i cach khac,
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polyme min phil toan bd, hodc hdu nhu toan bd, ving hat giau cao su hodc vung hat
dinh.

Hat copolyme chiu va dap c6 thé bao gdm mdt hodic nhiéu phuong an dugc méo

ta trong badn mo t nay.

Ché pham chéng déng bam bét ky trén ddy c6 thé duoc bd sung trong binh phan
ttng polyme hoéa thtr nhét va/hodc binh phan ing polyme héa thtr hai cing véi polyme

chira cac hat min.
Dinh nghia

TAt ca céc tai lidu vién din dén Bang nguyén td tudn hoan trong ban mo ta nay
dung dé noi dén Bang nguyén t6 tudn hoan dugc xuit ban va git ban quyén boi CRC
Press. Inc., 2003. Ngoai ra, céc tai liéu vién dan bt ky dén nhém hodic cac nhom sé la
nhom hodc cdc nhém phén énh trong Bang nguyén td tudn hoan nay bing c4ch st
dung hé TUPAC dé danh sb nhom. Trir khi c6 chi din khac, dugce néu trong ban mo ta
va theo linh vuc k§ thuat nay, tit ca cic phan va phan tram dwoc tinh theo khéi luong.
Nhim muc dich tng dung thuc té patent My, ndi dung cta patent, don yéu céu cip
patent, hodc tai li€u cong. bd bét ky duogc vién din & day dugc két hop vao ban mo ta
ndy bang cach vién din (hodc dang tai liéu My twong duong ctia chiing duge két hop
vao ban md t& ndy bang cach vién dn), dic biét 1a di voi phan mo ta vé ky thust tdng
hop, cc dinh nghia (trong pham vi khong dbi 14p véi cac dinh nghia bat ky dwoc dua

ra & day) va hiéu biét chung trong linh vuc nay.

Khoang gi4 tri sb Bét ky dugc néu & trén, bao gdm tit ca cac gid tri tir gigi han
trén va giéi han dudi, véi sb gia cia mot don vi, véi didu kién c6 sy tach cia it nhét
hai don bj gitta giéi han dudi bt ky va gi6i han trén bit ky. Vi du, néu cho ring céc
dic tinh v& thanh phﬁn, dic tinh vat 1y hodc cic dic tinh khac, vi du, khdi luong phén
tir, chi s6 néng chay, v.v., nim trong khoang tir 100 dén 1.000, dy dinh rdng tit ca céc
gié tri riéng r& nhu 100, 101, 102, v.v., va khoang gia tri dudi nhu ndm trong khoang
tir 100 dén 144, nim trong khoang tir 155 dén 170, nim trong khoang tir 197 dén 200,
v.v., dugc liét ké chinh xé4c trong ban md ta nay. D6i v6i khoang gié tri chtra cac gid tri
nhd hon, hoac chira ) thép phan 16n hon mot (vi dy, 1,1, 1,5, v.v.), mdt don vi duoc
xem la 0,0001, 0,001, 0,01 hodc 0,1, 1a thich hop. DPéi véi khoang gia tri chira cac sb
¢6 mdt chir s& nhé hon 10 (vi du, ndm trong khoang tir 1 dén 5), mot don vi thudong
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duoc xem 12 0,1. Chi ¢6 cac vi du vé cac gié tri dugce du dinh cu thé, va tt ca céc dang
t6 hop c6 thé xay ra cua cac gia tri bing sb nam giita gi4 tri thdp nhét va gia tri cao
nhét duoc liét ké, dugc xem 1a duge néu chinh xac trong rng dung nay. Noéi cac khac,
khoang gi4 tri s& bét ky dwoc néu & ddy bao gdm gia trj bit ky hoic khoang gi4 tri ndm
trong khoang da néu. Khoang gi tri s6 dd dwoc néu, nhu duge md ta trong ban mo ta
ndy, lién quan dén ty 1¢, phan trim khéi lvong cta thanh phan, khéi lugng phan tir va

céc dac tinh khac.

Thuét ngit “bao gdm”, va céc tir trong tu, khong c6 nghia 12 loai trir sy ¢c6 mat
ctia thanh phan, budc hoic quy trinh bd sung, du gidng nhau hay khéac nhau nhu duoc
md ta trong ban md ta nay. P& tranh bét ky su khong chéc chén ndo, tit ca cac thanh
phin & déy, thong qua viéc su dung thuat ngit “bao gdm”, ¢ thé bao gém chit phu tro
b sung bét ky, ta duge, hodc hop chit dang polyme hodc dang khac, trir khi c6 chi dan
khéc. Trai lai, thuat ngtt “hdu nhu chira” khong bao gdm pham vi cua ciu ké tiép theo
bat ky, thanh phan, budc hodc quy trinh khéac bit ky, ngoai trir thanh phén, budc hoic
quy trinh khéng cin thiét cho sy van hanh. Thuat ngit “gdm” khong bao gbm thanh
phén, budc hodc quy trinh bt ky khong dwgc md ta hodc liét ké cu thé. Thuat ngi
“hodc”, trir khi c6 chi dan khac, dung dé chi nhém riéng biét dugc ligt ké cling nhu

trong t6 hop bét ky.

Céc thuat ngt “hdn hgp” hoic “hdn hgp polyme”, nhu duge st dung trong ban
md ta nay, 1a hdn hop cta hai hodc nhiéu polyme. Hdn hop nay c6 thé duge hodc
khong dugc tron 14n (khong duge tach pha & mirc phan tir). Hén hop nay c6 thé hoic
khong phai 14 pha dwgc tich. Hn hop nay c6 thé chira hodc ¢6 thé khong chira mot
hoic nhiéu cdu hinh mién, nhu dugc x4c dinh bing quang phd dién tir truyén qua, tén

xa 4nh sdng, tén xa tia X, va cic phuong phap khac da biét trong linh vyc k§ thuét nay.

Thuét ngit “ché phdm” nhu duge s dung trong ban mé ta nay, bao gdbm hdn
hop cta cdc nguyén li€u chira ché pham ciing nhu céc san pham phan mg va céc san

pham phan huy duoc tao ra tir cac nguyén liéu cia ché phim.

Thuat ngit “polyme” 13 hop chat cao phéan tir duge diéu ché bang cach polyme
hoéa cac monome gidng nhau hodc khac nhau. “Polyme” bao gébm homopolyme,
copolyme, terpolyme, interpolyme, va v.v.. Thudt nglt “interpolyme” nghia la polyme

dwogc didu ché bing cach polyme hoa it nhét hai dang monome hodic comonome. Thuét
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ngit nay bao gdm, nhung khong chi giéi han &, copolyme (ding @& chi polyme dugc
diéu ché tir hai dang monome khéc nhau), terpolyme (dung dé chi polyme dugc diéu
ché tir ba dang monome khac nhau) va tetrapolyme (diing dé chi polyme dugc didu ché

tir bén dang monome khéc nhau) va céc dang tuong ty.

Thuat nglt “interpolyme” nhu dugc st dung trong ban md ta nay, dung dé chi
polyme dugc didu ché bang cach polyme hoa it nhit hai dang monome khéc nhau.
Thuat ngit chung interpoiyme con bao gém cac copolyme, thuong dugc dung dé chi
polyme dugc diéu ché tir hai monome khéc nhau va polyme dugc diéu ché tir nhidu

hon hai dang monome khéac nhau.

Thuét ngit “polyme trén co so etylen”, nhu duge st dung trong ban md ta nay,
dung dé chi polyme chira phan 16n phén tram khéi lwgng ciia monome etylen c6 thé
polyme héa dugc (tinh theo tdng khdi lwgng cia monome c6 thé polyme hoa dugc) va

tuy y c6 thé chtra it nhdt mot comonome c6 thé polyme hoa dugc.

Thuét ngfr “polyme trén co s propylen”, nhu dugc str dung trong ban mo ta
nay, dung dé chi polyme chira phan 16n phan tram khéi lugng ciia monome propylen
¢6 thé polyme héa duge (tinh theo tdng khéi luong cia monome c6 thé polyme hoa
dugc) va tity ¥ ¢6 thé chira it nhit mot (hodc nhidu) comonome c6 thé polyme hoda

duoc.

Thuét ngir “copolyme propylen/etylen” nhu duoc st dung trong ban md ta nay,
dung dé chi polyme chira phan 16n phan trim khi lwong ctia monome propylen c6 thé
polyme hoa duge (tinh theo tong khdi lwong monome c6 thé polyme hoéa duogc),
monoetylen c6 thé polyme héa dwoc (monome chiém wu thé thir hai), va tly v it nhét

mot monome o-olefin khac.

Thuét ngit “nguyén tir khic loai” ding dé chi nguyén tir khac ngoai cacbon
hodc hydro. Nguyén tir khac loai dugce wu tién bao gém: F,Cl, Br,N, O, P, B, S, Si, Sb,
Al, Sn, As, Se va Ge.

Céc thuét ngit“hydrocarbyl”va “hydrocarbon” dung dé chi phén tir thé chi chira
nguyén tr hydro va nguyén tir cacbon, bao gdm céc nhém mach nhanh hodc mach
théng, no hodc khong no, vong, da vong hodc khong vong. Cac vi du bao gdm nhém

alkyl-, xycloalkyl-, alkenyl-, alkadienyl-, xycloalkenyl-, xycloalkadienyl-, aryl- va
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nhom alkynyl-. “Hydrocz}rbyl duogc thé”va “hydrocarbon dugc thé”ding dé chi nhom
hydrocarbyl dugc thé biang mot hodc nhidu nhém phin tr thé khong hydrocarbyl.
Thuét ngit “nguyén tr khic loai chtra hydrocarbyl”, “heterohydrocarbyl”va céc thuat
ngit twong tw d& chi cac nhoém c6 it nhat mot nguyén tir ngoai nguyén t& hydro hoic
cacbon ciing v&i mdt hogic nhidu nguyén tir cacbon va mot hodc nhiéu nguyén tr hydro
hoic cacbon ciing véi mdt hodc nhidu nguyén tir cacbon va mot hodc nhiéu nguyén tu

hydro.

Nhu duoc st dung trong ban mo ta ndy, thuat ngit “thom” dung dé chi hé nhén
lién hop dang vong, nhidu nguyén tir chira dién tir ((46+2) =, trong d6d 1 sd nguyén
16n hon hoic bang 1. Thuit ngir “dugc két hop” nhu duge si dung trong ban md ta
nay, d6i voi hé vong chtra hai hoic nhiéu vong, nhidu nguyén tir c6 nghia 13 d6i véi it
nhét hai vong cta chung, it nhit mot cip nguyén tir 1ién k& chira trong cd hai vong.
Thuét ngit “aryl” ding dé chi phan tir thé thom héa tri mdt, c6 thé 12 mot nhan thom
hodc nhiéu nhan thom, duoc két hop cung nhau, dugc lién két cong hoa tri, hodc dugc
lién két voi nhom thong thuong nhu gbc metylen hodc etylen. Vi du vé nhan thom bao

gdm phenyl, naphtyl, anthraxenyl va biphenyl, trong s cac nhan khéc.

“Aryl dugc thé” ding dé chi nhém aryl c6 mdt hodc nhiéu hydro nguyén ti,
duoc lién két véi nguyén t& cacbon bét ky, dugc thay thé véi mot hodc nhiéu nhém
chirc nhu alkyl, alkyl duge thé, xycloalkyl, xycloalkyl dwoc thé, heteroxycloalkyl,
substituted heteroxycloalkyl, halogen, alkylhalo (vi du, CF3), hydroxy, amino,
phosphido, alkoxy, amino, thio, nitro, va hydrocarbon ca no va khéng no, duoc két
hop v6i nhan thom, dugc lién Kkét cong hoa tri hodc dugce lién két v&i nhom thong -
thuong nhu gdc metylen hodc etylen. Nhom lién két thong thuong con c6 thé 1a
carbonyl, & dang benzophenon hodc oxy, & dang diphenylete, hodcnito, &

dangdiphenylamin.
Phuong phéap thir nghiém

Chi s6 d6 chay: do chay cia polyme bdt dwgc do bing chi sé Sotax (bing may
thir nghiém d6 chay FT-300). May thir nghiém 6 chay do tdc d6 chay cia chit rin
qua khe ¢é dinh bing lu‘c hiat & cadc mirc rung khac nhau. Viéc rung duogc ap dung
trudc va trong khi d6 hat ra. Tiép theo, téc d6 dong thu dugc duoc tinh gia trj trung

binh va so sanh véi téc do dong ciia bot chay d& dang chudn (nhu Ottowa Sand) dé thu
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chi s6 d6 chay binh thudng nim trong khoang tir 0 dén 1. Gia tri chi s6 bing 1 chi ra
ring muc chay 13 ly tuéng trong khi gi4 tri chi s bang 0 chi ra ring polyme khong
chay. Chi sé Sotax cang 16n thi d6 chay cia bot cang tdt. Quy trinh thuong mai doi hoi

chi s6 Sotax 16n hon hodc biang gia tri chi s thong thudng.

Kich ¢& hat: Kich ¢& hat va phan b6 kich ¢& hat dugce xac dinh bang b thir
nghiém rdy chudn. Chit chéng tinh dién duoc bd sung vao mau trudce khi thir nghiém
rdy. Bo ray bao gbm cac ~ray chuén ¢c6 cac ¢ 15 US 6, US 10, US 18, US 60, US 120,
US 200 va Pan. C4c hat dugc rdy qua c¢& 16 US 120 (tirc 13, cc hat ¢6 kich ¢& nhé hon
0,0049 inso) dugc xem la polyme min. Kich ¢& hat trung binh khéac nhau c6 thé thu
duoc tir thir nghiém ray, bao gém kich ¢ hat trung binh (averaged particle size — APS)

theo khéi luong duge st dung thong thuong.
Vi dl_l thwre hién siang ché

Bang céach vi du va khong gidi han, cac vi dy vé phan mo ta sang ché sé duoc

mo ta dudi day.
Vidul

Hai binh phan ung tdng s6i polypropylen dugc ndi song song dé tao ra
copolyme propylen chiu va dép. Copolyme propylen chiu va ddp nay chua
homopolyme propylen dugc tao ra trong binh phan tng thir nhét (binh phéan tng 1) va
copolyme propylen/etylen dugc tao ra trong binh phan ng thi hai (binh phan tng 2).
Heé chét xuc tac 1a chét xuc tac nén Ziegler-Natta cing v6i chit hoat hoa nhom élkyl va
hdn hop cho bén ngoai (chét kiém soat do chon loc), Hydro dugce nap vao ca hai binh
phan mg dé kiém soat dong néng chay. Chét kiém soat dd chon loc (SCA) duoc nap
vao binh phan @ng 1 bao gdm hdn hop chira 60 mol% isopropyl myristat va 40 mol%
dixyclopentyldimetylsilan. Chét chéng déng bam da cdu tir bao gdm 95 mol%
isopropyl myristatva 5 mol% dixyclopentyldimetylsilan dugc nap vao binh phan g 2
dé trc ché sy dong bam va kiém soat luong cao su (Fc). Bang 1 thé hién cac diéu kién
clia binh phan tng cho nam thtr nghiém (A-E). Cac thir nghiém A-E cho thiy lugng
chét chng déng bam da ciu tir (MAF-1) duoc nap vao binh phéan tng 2 ting. MAF-1
dugc nap vao binh phén'l’mg 2 ting tr 27,8 ppm (phan triéu MAF-1 tinh theo tong

khéi lwgng ciia copolyme propylen chiu va dép thu dugc) dén 101,4 ppm va lugng cao
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su (Fc) dugc giam u‘x'33,_5% khdi lwong dén 13,1% khdi lugng (% khdi lwong Fe tinh
theo téng khdi lwong ctia copolyme propylen chiu va dap). Su c6 midt cua MAF-1 ngan

ngtra sy dong bam trong binh phan tng 2 trong cic thir nghiém A-E.

Béang 1

Thir nghiém 4 A B C D E
Phén 7 7 7 7 7
S6 thung hinh 6ng 2325 2329 2336 2340 2347
Rx1 Nhiét do (°C) 67,0 67,0 67,0 67,0 67,0
Rx1 Ty 1€ mol H2/C3 0,01506 | 0,01318 | 0,01232 | 0,01103 | 0,01098
Rx1 Ty 1& mol Al/Ti : 50 48 46 53 54
Rx1 Ty I¢ mol Al/SCA 2,8 2,7 2,6 3,0 3,0
Rx1 Khdi lugng tang (1b) 68 67 67 69 68
Rx1 Hiéu sut (1b/1b) 24,722 | 25,723 | 30,695 | 31,880 | 30,695
Rx1 Dong néng chay (g/10 phut) 4,2 4,0 2,9 2,9 2,6
Rx1 Mirc hoa tan ctia xylen (%
khéi luong) 1,4 1,4 1,4 1,4 1,4
Rx2 Nhiét do (°C) 70,0 70,0 70,0 70,0 70,0
Rx2 Ap suat timg phan clia
oropylen psi 63,8 50,7 50,7 50,1 50,1
Rx2 Ty I¢ mol C3/C2 | 3,0 2,9 2,9 2,9 3,0
Rx2 Ty 1&¢ mol H2/C3 0,02990 | 0,02750 | 0,02850 | 0,02740 | 0,02510
Rx2 Khdi lugng tang (1b) 73 72 72 73 72
Rx2 Néng do MAF-1 (ppm) 27,8 46,7 60,3 74,5 101,4
Fc (% khdi lugng) - 33,5 26,0 243 18,2 13,1
Ec (% khdi lugng) 41,1 42,4 41,4 443 44.8
Rx2 Dong néng chay (g/10 phut) 0,59 1,17 0,82 1,22 1,39
Vidu?2

Hai binh phan tng ting séi polypropylen dugc nbi song song dé diéu ché

copolyme propylen chiu va dap. Copolyme propylen chiu va dap bao gdm
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homopolyme propylen dugc tao ra trong binh phan tng thit nhét (binh phan ung 1) va
copolyme propylen/etylen duoc tao ra trong binh phan (g tht hai (binh phan tng 2).
Heé chét xuc tac 1a chét xdc tac nén Ziegler-Natta ciing v&i chit hoat héa nhom alkyl va
'hSn hgp cho bén ngoai (qhét kiém soat do chon loc). Hydro dugc nap vao ca hai binh
phan ng dé kiém soat dong néng chay. Chat kiém soat do chon loc (SCA) dugc nap
vao binh phan tng 1 bao gdm hdn hop chtra 60 mol% isopropyl myristat va 40 mol%
dixyclopentyldimetylsilan. Chat chéng dong bam da cdu tir bao gbm 95 mol%
isopropyl myristatva 5 mol% n-propyltrimetylsilan dugc nap vao binh phan tng 2 dé
trc ché su dong bam va kiém soat lugng cao su (Fc). Bang 2 thé hién cac diéu kién cua
binh phan Gng cla ba thit nghiém (F-H). Dbi vdi cac thir nghiém F-H, lwong chét
chéng déng bam da cu tir (MAF-2) duge nap vao binh phan tng 2 ting. MAF-2 duoc
nap vao binh phan tng 2 ting tir 87,6 ppm (phén triéu cia MAF-2 tinh theo tdng khéi
lugng cla copolyme propylen chiu va dp thu duoc) dén 140,1 ppm va luong cao su
(Fe) giam tir 20,8% khéi lugng dén 15,1% khéi lugng (% khdi rong Fe tinh theo tdng
khdi lwgng ctia copolyme propylen chiu va dép). Sw ¢6 mit cia MAF-2 ngén nglra sy

dong bam trong binh phan tng 2 cua cac thir nghiém F-H.

Béang 2

Thir nghiém F G H
Phan 4 4 4
S thung hinh 6ng 2183 2185 2191
Rx1 Nhiét do (°C) 67,0 67,0 67,0
Rx1 Ty 1&¢ mol H2/C3 0,04096 | 0,04002 | 0,03910
Rx1 Ty 1€ mol Al/Ti 49 48 51
Rx1 Ty 1€ mol A/SCA 2,0 1,9 2,1
Rx1 Khéi lugng ting (Ib) 70 69 69
Rx1 Hiéu suét (Ib/lb) 20,929 21,645 17,537
Rx1 Dong néng chay (g/10 phut) 7,9 8,0 7,6
Rx1 Mirc hoa tan ctia xylen (% khdi lugng) 1,3 1,2 1,0
Rx2 Nhiét d6 (°C) 70,0 70,0 70,0
Rx2 Ap suét timg phin cta propylen psi 100 100,4 99,8
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Rx2 Ty 1é mol C3/C2 3,5 3,3 3,1
Rx2 Ty 1¢ mol H2/C3 0,02500 | 0,02360 | 0,02450
Rx2 Khéi lugng ting (Ib) 70 70 70
Rx2 Ndng d6 MAF-2 (ppm) 87,6 116,4 131,3
Fc (% khdi luong) 20,8 16,2 13,2
Ec (% khdi luong) 39,0 40,4 42,3
Rx2 Dong néng chay (g/10 phut) 3,82 3,93 3,67

Vidu 3: Hat min

SEM-BEI- c4c mit cit clia bot trong binh phan g duoc tao ra bang cach bd
sung céac hat bot c6 néng dd cao vao nhya Epofix epoxy. Hon hop nhya va bét nay
duoc khir khi trong binh hinh chudng chan khong dé loai b khong khi du va loc cac
hat polyme bang nhya. H3n hop nhya-bot dugc dit trong khuén nhing phéng va héa
rdn & nhiét do 38°C trong 16 gid. Sau khi héa rén, cac miu duge dwa khoi khudn dic
va duoc cit dén kich co thich hop sao cho duge cét siéu méng (~3 mm x 2 mm). Céc
khéi da cit dwoc danh bong bang k¥ thuat cryotrude khi nhudm bang céach loai bo céc
phan ra khoi cac khéi ¢ nhiét d6 -60°C dé ngin ngira cac hat dan bi nhoe. Cac khéi da
dwoc danh béng bang k)“/. thuét cryo dwgc nhudém bing pha hoi cua dung dich ruteni
tetraoxit trong 3 gid & nhi€t d0 moi trrong. Dung dich nhudm dugce diéu ché béng cach
cén 0,2 g ruteni (III) clorua hydrat (RuCl; x H,0) vao chai thity tinh ¢6 nép c6 ren vit
va bd sung 10 ml dung dich natri hypoclorit 5,25% vao lo. Cac miu dugc dit trong lo
thily tinh bang cach sir dung tim kinh c6 bang keo hai mat. Tdm kinh dwoc dit trong
chai dé treo cac khbi khoang 1 inso trén dung dich nhudm va dugc tiép xac vdi hoi
RuO, trong 3 gid. Céac khdi da nhudm duge xir Iy bang cach loai b6 cac phin ¢ do
day khoang 1 pm bang cach sir dung dao cit md & nhiét d6 moi trudong trén may vi
phiu Leica UC6 cho dén khi chi con epoxy trong ciing v6i cac hat polyme da dugc
nhudém. Cac khéi da duoc danh bong dwoc lap trén dé miu bang nhdm, tao nén cung
son cacbon va duge phun véi thé dién twong vang-paladi trong 30 gidy d& lam cho

ching c6 tinh d4n cho phan tich SEM.
K¥ thuat

SEM-BEI — Hitachi S-4100 dugc st dung & dién &p tang 20kV trong diéu kién
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tao anh dién tr tan xa nguoc (backscattered electron imaging — BEI) dé thu duoc anh
sé bang cach st dung phdn mém tao anh sé NIH. Hinh anh duge xt 1y hoan thién bang

cach sir dung Adobe Photoshop 7.0.

OM- kinh hién vi lap thé Wild M10 dwoc sir dung trong mo hinh phan xa dé
quan sat & mic phong dai thip céc hat polyme dugc phén tan trong dia Petri. Hinh anh
thu duoc bang cach st dung may quay s6 Nikon DXM-1200 trong didu kién chiéu xa
huynh quang va xtt Iy hoan thién bang cach sir dung Adobe Photoshop 7.0.

Fig.1-3 1a vi anh SEM ctia copolyme chiu va dép. Khi muc cao su ting (Fc>30)
thi murc két ty ting. Ngoai ra, & mirc cao su tuwong tu (Fc>30), copolyme chiu va dép
¢6 d6 min thdp (LF) (Fig.2) thi ¢6 mirc két tu cao hon so véi copolyme chiu va dép cé

d6 min cao (Fig.1). C4c mili tén & Fig.2 cho biét muc két ty.

Fig.4 1a hinh anh SEM-BEI cta copolyme chiu va ddp cta Fig.1. Fig.5 13 hinh
anh SEM-BEI ctia copolyme chiu va d4p cua Fig.2. Fig.4 thé hién cac hat min két dinh
v6i bé mit hat copolyme chiu va dap va nho d6 1am gidm mirc két tu. Copolyme chiu

va dap d6 min thp (Fig.5) c6 it hat min cho phép xay ra két tu hon.

Sang ché khong bi gidi han bai cac phuong 4n va hinh v& minh hoa cu thé
trongbdn mo ta nay, sdng ché bao gom ca cac dang cai bién cia cic phuong 4n, cc
phén cia cac phuong an nay va két hop cac khia canh cta cic phwong an khéac nhau,

nhu dugc the hién trong pham vi cla cic di€m yéu cau bao hd sau day.

-32-



19441
YEU CAUBAO HQ
1. Quy trinh diéu ché copolyme bao gdm cac budc:

dua polyme hoat hoa tir binh phan tng polyme hoa thir nhét vao binh phan ung

polyme hoa thir hai;

cho polyme hoat hoa nay tiép xtic v6i it nhat mot olefin trong cac didu kién
polyme héa trong binh phén @ng polyme héa thit hai dé thu dugc copolyme dj pha la
polyme bam dinh;

bd sung lién tyc chét chéng déng bam da cu tir vao binh phan Ung polyme hoa
thtt hai véi tdc d9 sao cho chét chéng déng bam da ciu t ndy co mit trong copolyme

di pha v6i néng do nim trong khoang tlr 25 ppm dén 200 ppm;

trc ché sy déng bam trong binh phan Umg polyme hoéa thir hai bing chit dong

bam da cau tr néu trén; va

tao ra polyme bam dinh c6 tri s6 Fc 16n hon 30% va khe hé tdi thidu cia thung

dé tao ra dong chay ty do & thoi gian luu gitt bang 0 1a 0,61 m (2 feet).

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 budc bd sung lién tuc chit chdng déng bam da cu
t duge thuc hién sao cho chét chéng déng bam da céu tu nay c¢6 mit trong copolyme

di pha v6i ndng do bang khoang 25 ppm.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 viéc lam giam luong chét chéng déng bam da ciu

tr 6 mit trong copolyme dj pha 1am ting tri s6 Fc ciia copolyme di pha nay.

4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy bao gdm budc tao ra polyme propylen
chiu va dép co tri s6 Ec ndm trong khoang tir 1% dén 80% va budc uc ché sy dong

bam copolyme propylen chiu va dap trong binh phan Gng polyme héa thir hai.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chit chéng dong bam da ciu tir bao gdm chit han
ché hoat tinh (Activity Limiting Agent: ALA) va chét kiém so4t dd chon loc (Selecting
Control Agent: SCA), quy trinh nay con bao gdm budc lam ting ty 16 gitta ALA va

SCA @& lam giam trj sé Fc cua copolyme di pha.

6. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gbm bude bd sung chit chbng

dong bam da cAu tir bao gdm isopropyl myristat.
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7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gébm budc tao ra copolyme

propylen chiu va dap c6 tri sé Ec ndm trong khoang tir 10% dén 60% khdi luong.

8. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gbm budc tao ra copolyme di pha

c6 tri s6 Ec ndm trong khoang tir 30% dén 50% khéi lugng.

9. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gbm budc tao ra copolyme di pha
1a copolyme chira lugng 16n cao su c6 tri s6 Fc nam trong khoang tir 16n hon 30% dén

50% khdi lugng.

10. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gdm budc ngan ngura sy bam
dinh vao c4c by phan clia binh phan tmg, hé théng dng din, bo trao dbi nhiét, dia phan

phdi, bd nén va dang két hop ctia chung bing chét chéng dong bam da ciu tir.

11. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy bao gdm budc ngin ngira su két tu

polyme bam dinh bing chét chéng dong bam da ciu ti.

12. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy bao gdm cac budgc:
tao ra céc hat polyfne di pha; va
phii cac hat ndy bang chit chéng dong bam da cAu tir.

13. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh nay bao gdm budc phii bé mit bén trong
ctia binh phan tng polyme héa thir hai bang chit chdng dong bam da ciu tir va budce

ngan ngira sy két dinh copolyme di pha vao bé mat bén trong nay.
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