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Linh vue ki thuit dwoc dé cap
Séang ché d& cap dén viéc cai tién quy trinh tring hop olefin trong pha khi ¢6 mat
do thé tich cia ting polyme tuong dbi cao. Viée cai tién nay bao gom viéc st dung hé

hén hop chit cho dién tir bén ngoai.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Nhu céu vé san phdm homopolyme va copolyme polypropylen da din dén viéc
ddy manh cac quy trinh san xuét tién tién co céc tinh ning doc dao. Quy trinh trung hop
trong pha khi di dugc ghi nhan la c¢6 hiéu qud kinh té nhét trong viéc san xut
homopolyme polypropylen, copolyme ngiu nhién va copolyme bén va dép. Trong cic
quy trinh nay, thiét bi phan tng tring hop chira hon hop ctia tAng ran gdm cac hat polyme
va pha khi bao gdm monome, comonome propylen va hydro. Khong gidng nhu cac quy
trinh trung hop pha huyén phu, cac quy trinh tring hop pha khi khong doi héi viéc tach
rin-16ng hodc tach san pham-chét xuc tac. Dac diém nay cho phép cic quy trinh tring
hop pha khi dé van hanh hon va kinh té hon.

Cac vén dé vé& van hanh c6 thé xay ra trong céac thiét bi phan tng trung hop trong
pha khi néu quy trinh nay khong dugc kiém soat mot cach thich hop. Vi du, cac két tu
polyme hodc thdm chi la cac tdng polyme c6 thé tao ra va/hodc cac bé mit binh phan
g ¢6 thé bi dong cau. Cac vin dé nay thuong 13 do su loai bé nhiét khong théa dang
va/hodc luc hut tinh dién manh. Khi nhiét cia phan tng khong dugc rut ra mdt cach
nhanh chdng, cac hat polyme s€ tich nhiét ti nhiét do bé& mit cao hon nhiét d6 chay
mém hodc thidm chi 14 cao hon nhiét do néng chay cia polyme. Céac van dé vé viéc van
hanh nhu vay c6 thé dan dén budc phai ding thiét bi phan tng dé lam sach, din dén t6n
thét vé mat tai chinh. |

Trong céc thiét bi phan tng c6 mat do thé tich cta tang polyme twong dbi cao,
thuong 1 ¢6 nhiéu vi tri chét xuc tac hoat dong (cac vi tri ma & d6 phan tng trung hop
xay ra) trong khdi tAng don vi va c6 nhiéu nhiét phan tng hon dugc tao ra trong khdi
tang don vi nay. Hon nita, mat do thé tich cta ting polyme twong ddi cao thuong 1a lién

quan t6i, hodc 14 do, van tdc khi twong dbi thap, va ddn dén kha niang loai bé nhiét bsi
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pha khi trong dbi thap. Didu nay lam tang thém kha nang két tu hat. Thuét ngt “mat do
thé tich cua tAng” dung dé chi khdi luong cia cac chét rén trong thé tich don vi ciia ting
khi-rén trong thiét bi phan tng. Thuét ngir nay twong duwong véi thudt ngir “mat do thé
tich ctia tng sdi (con duge goi 1a “FBD”)” khi thiét bi phan (mg pha khi 1 thiét bi phan
tng loai tAng sdi. Cho muc dich sang ché, khi mé rong khai niém nay cho cac thiét bi
phan tmg pha khi khéng thudc loai ting sbi theo sang ché, nhur cc thiét bi phan tng pha
khi tAng polyme dugc khudy bang khudy co hoc ¢6 téc d6 khi nho hon vén tbc ting sbi
t6i thidu, thi ca hai thuét ngir ndy déu dugc str dung dé chi khdi luong chét ran trén thé
tich don vi ctia hé khi ran.

Céc giai phap trudc day dé giai quyét cac vin dé két tu néu trén bao gdm, vi du,
cac thiét bi phan tng pha khi ting polyme dugc khudy bang cac may khudy co hoc nim
theo phuong thang dung (vi du, US 3,639,377) hodc theo phuong nim ngang (vi du, US
4,101,289). Tuy nhién, céc ting polyme duoc khudy bang khudy co hoc khong phai liic
nao ciing giai quyét duoc van dé két tu, va chinh may khudy co hoc c6 thé tao ra bé mit
khac dé dong cau. Sy hinh thanh “vén cuc” trong céc thiét bi phan mg pha khi ting
polyme duoc khudy bang khudy co hoc da duoc coéng bd, nhu CN 101241023, va 4n
phdm: CISEC Journal, Vol. 60, No.3, pp. 585-592. Trong 4n pham nay, da néu ring
"trong thiét bi phan ting polypropylen kiéu ting dugc khudy ndm ngang, von cuc 1a mét
trd ngai nghiém trong dén viéc van hanh 6n dinh 14u dai va chét lwong san phdm cta
thiét bi phan g nay". Cac tac gia cling dé cap t6i thiét bj phan tng pha khi tang polyme
¢6 khudy ctia Ineos’ Innovene and Chisso/JPP’s Horizone Polypropylene Processes. Cac
thiét bi nay dugc xem la cac thiét bi phan tng c6 mat do thé tich cua tang polyme tuong
ddi cao, so v6i cac thiét bi phan ung kiéu ting soi, pha khi thudng duoc van hanh st
dung cac tbe do twong ddi cao, nhu cac thiét bi phan (g ctia UNIPOL™ Polypropylene

Process.

Bin chit k§ thuit ciia sang ché

Do d6, su két tu hat trong céc thiét bi phan tng tring hop trong pha khi c6 mat
do thé tich cua téng polyme cao c6 thé 1a mot van dé van hanh cu thé, va c¢6 nhu ciu
phat trién mot giai phap cho van d& nay. Sang ché d& xuit mot giai phap dé ap dung, chi
phi twong d6i thdp va van hanh khong phuc tap cho van dé nay ma khong can phai thay

doi dang ke vé thict bi quy trinh hogc cac diéu kién van hanh. Sang ché dé xuit su cai
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tién cho quy trinh tring hop trong pha khi ¢6 mat do thé tich cta ting polyme 16n hon
128kg/m®. Su cai tién nay bao gdm viéc sir dung h¢ hdn hop chét cho dién tir bén ngoai

chtra it nhit mot chét gidi han hoat tinh va it nhit mét chit kiém soat do chon loc.

MO ta chi tiét sang ché

T4t ca céc trich dan toi bang hé thdng tudn hoan ctia cac nguyén t6 dugc néu ra
trong ban mo ta la nhim noi t6i bang hé théng tuan hoan clia cac nguyén tb, duoc cong
bb va giit ban quyén béi CRC Press, Inc., 2003. Ngoai ra, cac trich din bét ky t6i nhom
hodc cac nhom s& dé chi cho mdt nhém hodc cac nhom nam trong bang hé théng tudn
hoan cia céc nguyén té nay sit dung hé théng IUPAC dé danh s cho cac nhém. Trir khi
¢6 chi dan khac dugce chira cu thé, su ngém dinh tir ban mo ta, hodc theo thong 1€ trong
linh vuc k¥ thuat nay, tit ca cac phan va phan tram déu duoc dua ra trén co so khéi
lugng. Nhiam muc dich thuc hién cac patent & Hoa Ky, ndi dung cua cac patent, cac don
yéu cdu cap patent, hodc cac cong bd dugc trich dan trong ban mo ta dugc két hop bang
cach trich dan t&i toan bo ndi dung clia chung (hodc tai liéu twong duong ctia n6é & Hoa
Ky ciing dugc két hop bang cach vién dén), dic biét la ddi v6i phan mo ta cac ky thuat
tébng hop, cac dinh nghia (t¢i mic do khong trai ngugc v6i cdc dinh nghia bét ky dugc
dua ra trong ban mo ta) va hiéu biét chung trong linh vuc k¥ thuit nay.

Thudt ngir “bao gdm” va céc thuat ngir tuong tw khong duge dung dé loai trir su
¢6 mit cta thanh phan, bude hodc quy trinh bd sung bt ky, giéng hodc khong gidng
nhu duoc md ta trong ban mo ta nay. D& tranh bt ky su nghi ngd nao, tit ca cac hdn
hop chit dugc md ta trong ban mo ta thong qua viée stir dung thuat ngit "bao gbém" ¢6
thé chira chit phu gia, chit bo tro, hodc hop chét bat ky hodc 1 polyme hoic loai khac,
trir khi ¢6 chi dan khéac duoc chi ra cu thé. Trai lai, thuat ngf, “v& co ban chi bao gém”
loai trir ra khoi pham vi ctia ban mo ta thanh phan, budc hodc quy trinh bit ky khéc duge
thém vao, ngoai trir cac thanh phan, budc hodc quy trinh khong déng vai trd chu yéu t6i
kha ndng van hanh. Thuat nglt “chi bao gém” loai trir thanh phén, budc hodc quy trinh
bét ky khong dugc néu hodc liét ké cu thé. Thuat ngit "hodc", trir khi c6 chi dan khac
duoc chi ra cu thé, ding dé chi cac thanh phan duoc liét ké riéng biét ciing nhu su két
hop bét ky cia chiing.

Sang ché mb ta viéc st dung hdn hop chat xtic tac bao gdm hdn hop chit siéu

xuc tac, chit déng xuc tac va hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai (M-EED) chira it
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nh4t mot chat gi6i han hoat tinh (ALA) va it nhat mot chat kiém soat do chon loc (SCA).
Hdn hop chét siéu xtic tac ciia hdn hop chit xuc tac theo sang ché co thé 1a hdn hop chét
siéu xtc tac Ziegler-Natta. Chét siéu xtic tic Ziegler-Natta bét ky c6 thé dugc sir dung
trong hdn hop chét xic tac theo sang ché nhu thuong da biét trong linh vuc k§ thuat nay.
Theo mdt phuong 4n, hdn hop chit xtic tic sidu Ziegler-Natta chira titan clorua, magie
clorua, va tity y chét cho dién tir bén trong.

Sang ché mo ta viéc st dung hé chit cho dién tir bén ngoai méi c6 thé cai bién
mot cach thoa dang profin dong hoc cia qua trinh trung hop va do vay ngdn ngira cac
dém “néng” trong thiét bi phan trng c6 thé lién quan toi su két tu hat sy tao cuc von. V§i
profin dong hoc dugc cai bién cuia hé chat xuc téc, hoat tinh ctia chit xtic tac giam xubng
mire rat thdp hodc tham chi bang khong trude nhiét dd & vi tri hoat tinh ctia chét xuc tac
dat nhiét do chay mém hoidc nhiét d6 néng chay ciia polyme. Bing cach nay, nhiét do
bé mat cua céc hat khong thé dat dugc nhiét do chay mém polyme hodc nhiét do noéng
chay polyme. Do vdy, su két tu hat va déng c4u duogc ngin chin trong quy trinh sén Xuét
(thiét bi phan tng tring hop, hé thng thdo san pham, cac hé thdng van chuyén polyme
cua thiét bi phan tng, hé théng dudng 6ng tudn hoan khi, may nén, bo trao d6i nhiét,
V.V.).

Sang ché nay c6 loi cho cac hé thong thiét bi phan ing c6 mat do thé tich cla
tAng polyme tuong ddi cao hodc mat do thé tich ctia ting soi polyme twong dbi cao (con
duogc goi la “FBD”). Mat do thé tich cua téng s0i hodc FBD, khi dugc sir dung trong ban
md ta nay chi khdi lugng cta cac chit ran trong thé tich don vi ciia hé khi ran. Cho muc
dich ctia sang ché, khi mé rong khai niém nay cho cac thiét bi phan ing pha khi khong
thudc loai tAng sdi theo sang ché, nhu cac thiét bi phan tmg pha khi ting polyme duoc
khudy bang khudy co hoc ¢ cac van tdc khi nhé hon cac véan tdc ting sdi tbi thidu, thi
ca hai thuét ngir nay déu c6 thé duoc st dung dé chi khdi luong chét rin trén mot thé
tich don vi cua hé khi rdn. Mat do thé tich cua té‘lng polyme va FBD c6 thé x4c dinh duoc
bang cac phuong phap khac nhau, nhu phép do sut ap, do chiéu cao tang polyme va khéi
luong tang polyme truc tiép (vi du, US 6,460,412). Sang ché co thé ap dung cu thé cho
cac hé théng thiét bi phan ung c6 mat do thé tich cua ting polyme bang hodc 16n hon
128kg/m?, bang hodc 16n hon 160kg/m?, hodc tham chi bang hodc 16n hon 192kg/m?.

Sang ché dic biét c6 loi cho cac hé théng thiét bi phan tmg c6 céc ting polyme

c6 muc nghén chat ran twong doi 16n. Mirc nghén chat ran 16n thuong tao ra kha néng
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cao vé sy két tu hat. Thuat ngtt “mrc nghén chét rin” chi phén thé tich cua chét rin
trong hé khi ran. Muc nghén chét rin c6 thé duoc xac dinh theo nhiéu cach khéac nhau.
Trong trong sd cac phuong phap thuong dugc sir dung 1a do khéi lwong va chiéu cao
tang polyme nhd su do chénh dp (qua cac voi ap luc nam trén thanh cua thiét bi phan
tng). Sau do, thé tich va mirc nghén chét ran trong thiét bi phan tng c6 thé dugc ude
tinh, cing v6i thong tin mat do hat. Theo mot s phuong 4n, sdng ché nay dugc sir dung
cung voi (nhung khong chi gidi han &) cac hé thong thiét bi phan tmg c6 mirc nghén
chét rén 16n hon 0,17 (hodic 17%), tdt hon 13 16n hon 0,21 (hodc 21%) va tét nhit 1 16n
hon 0,25 (hodic 25%). Nhu da biét boi ngudi c6 hiéu biét trong linh vuc k¥ thuat, mirc
nghén chét rin s& phu thu¢c mot ph?m vao mat do hat, va vi vay cac tri ) phé bién nay
¢6 thé 1a thdp hon hodc cao hon dbi voi mat do thé tich ciia ting polyme nhit dinh néu
cac hat nim & trang thai dAu cuc cta cac mat dd co thé co.

Sang ché co thé duoc 4p dung cho hé thng thiét bi phan tng tring hop trong pha
khi bt ky bao gém hé théng duoc van hanh trong cac diéu kién cua tdng nhoi (tAng cb
dinh), tAng s6i dong nht, ting sdi stii bot, tAng soi rdi loan, “ting s6i tudn hoan mat do
cao”, tAng chay tia, tng tia long, bang chuyén thdi khi pha dic, va ting dich chuyén
dugc nhdi (hodc ¢b dinh) (bao gdm dong khdi chét va dong khéi). Sang ché dic biét
thich hop cho cac thiét bi phan tng tring hop trong pha khi kiéu tang polyme dugc
khudy biang khudy co hoc va ting polyme dugc hoa 1ong. Chét khi va chit rén c¢6 thé
tiép xtic theo cach bt ky, bao gdm cac kiéu dong song song, dong nguoc, mé ran, v.v..
Quy trinh theo sang ché c6 thé tily y bao gdm qua trinh triing hop so bd, nhung n6 khong
phai 1a bat budc.

Trong hé théng thiét bj phan ung, cac tri s6 vé mat do thé tich cua tang polyme
va mirc nghén chét rin co thé thay ddi trong cac khoang nhét dinh bang cach thiét lap
cac diéu kién véan hanh cuta thiét bi phan tng.

Tuong tu, sang ché c6 thé dic biét co loi cho cac thiét bi phan tng c6 van tdc khi
twong d6i thip, do vén tdc khi thip thuong din téi kha ning két tu hat cao hon. Theo
mdt sd phuwong 4n, sang ché duogc str dung cing véi (nhung khong chi gi6i han &) hé
thdng thiét bi phan tng trong d6 téc d6 khi bé mat thdp hon 10 14n so vé6i vén tde tAng
s0i tbi thiéu, va tét hon 1a thép hon 8 14n so v&i van tbe tﬁng s6i tdi thiéu va tdt nhit 1a
thép hon 5 14n so véi van tde t?mg sOi tdi thiéu. Piéu duoc du liéu 1a sang ché cling déac

biét co thé ap dung duoc khi van tdc bé mat gén nhu hodc tham chi la thép hon vén toc
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tAng s6i ti thiéu. Van tdc tang soi toi thiéu c6 thé dugc do theo cach dwgc md ta trong
cac An phidm vé ting soi bt ky. Tuy nhién, trong thuc té van tdc tang sbi tdi thiéu thuong
1a khong duoc do trong cac didu kién phan tng va n6 dugc tinh toan bang céach st dung
cac cong thirc da biét nhu Wen and Yu (AIChE J., Vol. 12, p. 610, 1966).

Theo mdt phuong 4n khéac cia sang ché, cac quy trinh duge md ta c6 thé duoc
véan hanh theo ché do ngung tu, trong tu nhu cac quy trinh dd mo ta trong cac patent
Hoa Ky sb 4,543,399, 4,588,790, 4,994,534, 5,352,749, 5,462,999, va 6,489,408, va
cdng bd don yéu ciu cap patent Hoa Ky 6 20050137364. Céc quy trinh ngung tu c6 thé
duogc st dung dé dat dugc cac kha nang lam lanh cao hon va, do do, c6 duoc ning suét
cao hon cua thiét bi san xudt. Ngoai cac chit luu c6 thé ngung tu dugc ctia ban than quy
trinh tring hop, bao gdm (cdc) monome va (cic) ddng monome, cac chat luu cé thé
ngung tu dugc khac khac tro v6i qua trinh trung hop co thé duoc dua vao dé tao ra ché
dd ngung tu, nhu cac quy trinh dugc mo ta trong patent Hoa Ky s6 5,436,304.

Cu thé hon, sang ché md ta viéc str dung hdn hop chit xtc tac gdm: hdn hop chat
siéu xtic tac; chit ddng xuc tac; va hé hdn hop chit cho dién tir bén ngoai (M-EED). M-
EED bao gdm it nht mot chét gidi han hoat tinh (ALA) va it nhat mot chét kiém soat
d6 chon loc (SCA). Nhu duogc st dung trong ban mo ta nay, thuat ngit hé hén hop “chét
cho dién tir bén ngoai” chi thanh phin dugc bd sung mot cach doc 1ap cia ché phdm
siéu xtc tac c6 kha nang cai bién tinh nang ctia chét xuc tac. Khi dugc sir dung trong
ban mo ta, thuét ngit “chit gidi han hoat tinh” chi thanh phén 1am giam hoat tinh cta
chit xtc tac khi nhiét do ciia chit xuc tic nam trén mot nhiét dd ngudng (vi du, nhiét do
16n hon khoang 80°C, 85°C, hodc 90°C). Thuat ngir “chét kiém soat do chon loc” chi
thanh phén cai thién tinh ddng phan 1ap thé ctia polyme. Can hiéu ring cic dinh nghia &
trén khong nham muc dich loai trir 1An nhau va mot hop chét don c6 thé dugc phén loai,
vi dy, 1am ca chét gi6i han hoat tinh 1an chét kiém so4t do chon loc.

Tbt hon, néu hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai aé dung theo sang ché chtra
it nhit mot hop chit carboxylat hop chit. Hop cht carboxylat ¢6 thé 1am hop phan ALA
va/hodc hop phan SCA.

(Cac) chat kiém soat d6 chon loc (SCA) ¢6 thé dugc chon trong s6 mdt hoic
nhiéu chét sau: alkoxysilan, amin, ete, carboxylat, keton, amit, carbamat, phosphin,

phosphat, phosphit, sulfonat, sulfon., va/hodc sulfoxit.
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Theo mot phuong an, SCA bao gdm alkoxysilan. Alkoxysilan ndy c6 cong thirc
chung: SiR,(OR)4p, (I),trong d6 R ddc 1ap trong mdi 1an xuat hién 1a hydro hodc
hydrocarbyl hodc nhém amino tuy y dugc thé bang mot hozc nhidu phan tir thay thé
chira mdt hodc nhiéu nguyén tu khac loai thugc Nhom 14, 15, 16, hodc 17, R nay chira
t61 20 nguyén tir khong ké hydro va halogen; R' 1a nhém C_4 alkyl; va m bang 0, 1, 2
hoi#c 3. Theo mot phuong an, R 1a Cg_y, arylalkyl hodc aralkyl, Cs.j, xycloalkyl, Cs.1»
alkyl mach nhanh, hodc nhém Cs.1, amino vong hodc khong vong, R’ 1a Cy.4 alkyl, va
m bang 1 hoic 2. Céc vi du khong nhim gi6i han vé cac thanh phén silan thich hop
bao gbém dixyclopentyldimetoxysilan, di-tert-butyldimetoxysilan,
metylxyclohexyldimetoxysilan,
metylxyclohexyldietoxysilan,etylxyclohexyldimetoxysilan, diphenyldimetoxysilan,
diisopropyldimetoxysilan, di-n-propyldimetoxysilan, diisobutyldimetoxysilan,
diisobutyldietoxysilan, isobutylisopropyldimetoxysilan, i-n-butyldimetoxysilan,
xyclopentyltrimetoxysilan, isopropyltrimetoxysilan, n-propyltrimetoxysilan, n-
propyltrietoxysilan, etyltrietoxysilan, tetrametoxysilan, tetraetoxysilan,
dietylaminotrietoxysilan, xyclopentylpyrolidinodimetoxysilan,
bis(pyrolidino)dimetoxysilan, bis(perhydroisoquinolino)dimetoxysilan, va
dimethyldimetoxysilan. Theo mét phuong 4n, thanh phan silan 1a
dixyclopentyldimetoxysilan (DCPDMS), metylxyclohexyldimetoxysilan (MChDMS),
hoic n-propyltrimetoxysilan (NPTMS), va su két hop bét ky ctia chiing.

Theo mdt phuong an, thanh phén kiém soat dd chon loc c6 thé 1a hdn hop cua
hai hodc nhiéu alkoxysilan. Theo mét phwong an tiép theo, hdn hop nay co thé gom
dixyclopentyldimetoxysilan va metylxyclohexyldimetoxysilan,
dixyclopentyldimetoxysilan va tetraetoxysilan, hodc dixyclopentyldimetoxysilan va n-
propyltrietoxysilan.

Theo mdt phwong an, hé hdn hop chit cho dién tir bén ngoai c6 thé bao gdm
benzoat, suxinat, va/hodc diol este. Theo mdt phwong 4n, hé hon hop chét cho dién tur
bén ngoai bao gbém 2,2,6,6-tetrametylpiperidin 1am SCA. Theo mot phuong 4n khac,
hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai bao gdm diete lam ca SCA 14n ALA.

Hé hdn hop chit cho dién tir bén ngoai ciing bao gdm chét gi6i han hoat tinh
(ALA). ALA trc ché hodc noi cach khac 1a ngan khong cho thiét bi phan tmg bi rbi loan
va dam bao tinh lién tuc ctia quy trinh tring hop. Thong thudng, hoat tinh cta chét xtc
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tac Ziegler-Natta tdng khi nhiét do cua thiét bi phan tng ting. Cac chit xiic tc
Ziegler-Natta thuong van duy tri hoat tinh cao & nhiét do sat vé1 nhiét do diém nong
chay cta polyme dugc tao ra. Nhiét sinh ra béi phan ing trung hop tda nhiét co thé
lam cho cac hat polyme két tu va c6 thé dan dén pha v& tinh lién tuc cia quy trinh san
xuét polyme. ALA 1am giam hoat tinh cua chét xuc tac & nhiét do cao, nho d6 ngin
khong cho thiét bi phan ng bi roi loan, 1am giam (hodc ngan ngura) su két tu hat, va
dam bao tinh lién tuc cua quy trinh trung hop.

Chit giéi han hoat tinh c6 thé 13 este cua axit carboxylic, diete, poly(alken
glycol), diol este, va su két hop clia chiing. Este ctia axit carboxylic c6 thé 1a este clia
axit mono-hodac poly-carboxylic béo hoac thom. Céc vi du khong nhim gi6i han vé cac
este cua axit monocarboxylic thich hgp bao gém etyl va metyl benzoat, etyl p-
metoxybenzoat, metyl p-etoxybenzoat, etyl p-etoxybenzoat, etyl p-isopropoxybenzoat,
etyl acrylat, metyl metacrylat, etyl axetat, etyl p-clorobenzoat, hexyl p-aminobenzoat,
isopropyl naphtenat, n-amyl toluat, etyl xyclohexanoat va propyl pivalat.

Céc vi du khong nham giéi han vé cac este clia axit polycarboxylic thich hop
bao gdm dimetyl phtalat, dietyl phtalat, di-n-propyl phtalat, diisopropyl phtalat, di-n-
butyl phtalat, diisobutyl phtalat, di-tert-butyl phtalat, diisoamyl phtalat, di-tert-amyl
phtalat, dineopentyl phtalat, di-2-etylhexyl phtalat, di-2-etyldexyl phtalat, dietyl
terephtalat, dioctyl terephtalat, va bis[4-(vinyloxy)butyl]terephtalat.

Este cta axit carboxylic béo c6 thé 1a este clia axit béo co tir 4 t6i 30 nguyén
tir cacbon, c6 thé 1a mono- hoic poly- (hai hodc nhiéu) este, co thé 1a mach thrfmg
hoidc mach nhéanh, cé thé 1a no hodc khong no, va su két hop bét ky cua chung. Cac
este cua axit béo c6 tir 4 t6i 30 nguyén tir cacbon ciing c6 thé dugc thé bing mot
hodc nhidu phan tir thay thé chimguyén tit khac loai thudc Nhom 14, 15 hodc 16. Cac
vi du khong nhim gidi han vé cac este cla axit béo c6 4 dén 30 nguyén tir cacbon
bao gém cac Cyy alkyl este cia cac axit C4.3p monocarboxylic béo, cac Cy. alkyl
este cua cac axit Cg_py monocarboxylic béo, cac C;_4alyl mono- va diesteciia cac axit
C4.20 monocarboxylic béo va céc axit dicarboxylic, cac este C;_4 alkyl cta cac axit Cg.
,0 monocarboxylic béo va cac axit dicarboxylic, va cdc dan xuét Cy.0 mono- hoic
polycarboxylat ciia C,.199 (poly)glycol hodc cac C,.jop (poly)glycol ete. Theo mot
phuong 4n tiép theo, céc este ciia axit béo c6 4 dén 30 nguyén tir cacbon c6 thé 1a

laurat, myristat, palmitat, stearat, oleat, sebacat, (poly)(alkylen glycol) mono- hodc
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diaxetat, cac (poly)(alkylen glycol) mono- hodc di-myristat, cac (poly)(alkylen glycol)
mono- hodc di-laurat, cic (poly)(alkylen glycol) mono- hodc di- oleat, glyxeryl
tri(axetat), glyxeryl tri-este ciia céc axit Ca-40 carboxylic béo, va hdn hgp ctia ching.
Theo mot phuong an tiép theo, este béo co tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon 1a isopropyl
myristat hodc di-n-butyl sebacat.

Theo mét phuong 4n, chét gidi han hoat tinh bao gbm diete. Diete nay c6 thé 1a

hop chét 1,3-diete c6 cau trac (VI) sau:

(VD)

trong d6 tir Ry téi R4 ddc 1dp véi nhau, 1a nhom alkyl, aryl hodc aralkyl c6 t6i 20 nguyén
tur cacbon, tuy y ¢ thé chua nguyén tir khéc loai thuéc Nhom 14, 15, 16, hodc 17, va Ry
va Ry 6 thé 1a nguyén tir hydro. Dialkylete nay c6 thé mach thang hodc mach nhanh, va
¢6 thé bao gdm mot hodic nhiéu nhém sau: alkyl, vong béo, aryl, alkylaryl hodc cic gbc
arylalkyl c6 1-18 nguyén tir cacbon, va hydro. Ry va R, c6 thé duoc lién két dé tao ra
cau tric vong, nhu xyclopentadien hoic floren.

Theo mot phwong an, chét gidi han hoat tinh bao gdm thanh phan suxinat c¢6 cu

trac (VII) sau:

(VID)

RO OR

trong d6 R va R' ¢6 thé 1a gibng nhau hoic khac nhau, R va/hodc R' bao gdm mot
hodc nhiéu nhém sau: hydro, nhom alkyl, alkenyl, xycloalkyl, aryl, arylalkyl hodc

alkylaryl mach thang hosc mach nhéanh, tity y chtra cac nguyén ti khéac loai. Mot hodc
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nhiéu ciu tric vong c6 thé duoc tao ra qua mot hoic ca hai nguyén ti cacbon & vi tri 2-
va 3-.
Theo mot phuong an, chat gidi han hoat tinh bao gdm diol este c6 cau trac (VII)

Sau.:

(VIID)

trong d6 n 1a mot sb nguyén nam trong khoang tir 1 dén 5. R1 va Ry, ¢ thé 1a
giéng nhau hodc khac nhau, va mdi nhém co thé dugc chon trong sb cac nhom hydro,
metyl, etyl, n-propyl, i-propyl, n-butyl, i-butyl, t-butyl, alyl, phenyl, hodc halophenyl.
R3, R4, Rs, Re, Ry, va Ry 6 thé 1a giéng nhau hodc khac nhau, va m&i nhom c6 thé dugc
chon trong s6 hydro, halogen, hydrocarbyl duoc thé, hodc khong dugce thé co tir 1 dén
20 nguyén tir cacbon. Cac nhom Ri-Re ¢6 thé tiy y chira mot hodc nhiéu nguyén tir khac
loai thay thé cho cacbon, hydro hodc ca hai, nguyén tir khac loai dugc chon trong sb
nito, oxy, luu huynh, silic, phospho va halogen. R7 va Rs, c6 thé 14 giéng nhau hodc khéac
nhau, va c6 thé duogc lién két voi nguyén tir cacbon bat ky & vi tri 2-, 3-, 4-, 5-, va 6- ciia
vong phenyl.

Céc thanh phan don 1€ ctia hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai c6 thé dugc bd
sung vao thiét bi phan rng mot cach tach biét hodc hai hodc nhiéu thanh phz:in 6 thé
duoc tron trude voi nhau va sau d6 duoc bd sung vao thiét bi phan tng ¢ dang hdn hop.
Trong hé hdn hop chit cho dién tir bén ngoai, nhiéu chit kiém soat do chon loc hodc
nhiéu chét giéi han hoat tinh c6 thé dugc sir dung. Cac vi du vé hé hdn hop chét cho
dién tir bén ngoai gdm dixyclopentyldimetoxysilan va isopropyl myristat,
diisopropyldimetoxysilan va isopropyl myristat, dixyclopentyldimetoxysilan va
poly(etylene glycol) laurat, dixyclopentyldimetoxysilan va isopropyl myristat va
poly(etylene glycol) dioleat, metylxyclohexyldimetoxysilan va isopropyl myristat, n-
propyltrimetoxysilan ~ va  isopropyl  myristat,  dimethyldimetoxysilan  va
metylxyclohexyldimetoxysilan va isopropyl myristat, dixyclopentyldimetoxysilan va n-
propyltrietoxysilan va isopropyl myristat, diisopropyldimetoxysilan va n-

propyltrietoxysilan va isopropyl myristat, va dixyclopentyldimetoxysilan va
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tetractoxysilan ~ va  isopropyl  myristat,  dixyclopentyldimetoxysilan  va
diisopropyldimetoxysilan va n-propyltrietoxysilan va isopropyl myristat va hdn hop céc
chat nay.

Hé M-EED, khi dugc bd sung mot cach tach biét hodc da dugc tron trude, co thé
duoc bd sung vao diém bét ky nam trong thiét bi phan tng, mic du ALA can duoc c6
mit & cac ving c6 nguy co nhiéu nhit xay ra su két tu, nhu céc ving c6 murc nghén chit
rin cao nhit, FBD cao nhét va/hodc van tde thép nhét.

Hdn hop chat xtc tac theo séng ché bao gdm chét ddng xuc tac. Chit dong xuc
tac dé dung cung v6i hon hop chét siéu xuc tac Ziegler-Natta c6 thé 1a thanh phan chira
nhdm. Céc vi du khong nhim gi6i han vé thanh phan chira nhom thich hgp bao g0m céc
hop chdt nhom hitu co, nhu céc hop chét trialkylalumin-, dialkylalumin hydrua-,
alkylalumin  dihydrua-,  dialkylalumin = halogenua-, alkylalumindihalogenua-,
dialkylalumin alkoxit-, va alkylalumin dialkoxit- chira 1-10, hodc 1-6 nguyén tir cacbon
trong mdi nhom alkyl- hodc alkoxit-. Theo mdt phuong éan, chét ddng xtc tac 1a hop
chét Ci.4 trialkylalumin, nhu trietylalumin (TEA). Hon hop chét xtc tac c6 ty 1& mol
gitta Al va (SCA + ALA) nam trong khoang 0,5-25:1, hoac 1,0-20:1, hodc 1,5-15:1,
hoac khoang dudi 6,0, hodc khoang dudi 5, hoac dudi 4,5. Theo mot phuong én, ty 1€
mol Al: (SCA + ALA) nim trong khoang 0,5-4,0:1. Ty 1& mol gifta tong SCA va ALA
nam trong khoang 0,01-20:1, 0,10-5,00:1, 0,43-2,33:1, hodc 0,54-1,85:1, hoac 0,67-
1,5:1.

Vi du thwc hién sang ché
Dé chirng minh hiéu qua theo sang ché, cic phan Gmg tring hop duéi day co thé

1a duoc tién hanh:

Vi du So sanh 1 So sanh 2 3 4
Chét xtic tac Z-N (xem Vi du 1 cua US 6,825,146)
Chét cho dién | DCPDMS 95% DBS (di-n-butyl sebacat)

tu bén ngoai (dixyclopentyldimetoxysilan) |+ 5%  “Chadt cho C”
(con duge goi 1a “chét cho D”) | (metylxyclohexyldimetoxysila

n)
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San pham Homo Copolyme Homo Copolyme
Polypropylen | Propylen- Polypropyle | Propylen-

Etylen ngiu|n Etylen  ngiu
nhién nhién

% khdi luong | 0 3% 0 3%

Etylen trong

san pham

Thiét bi phan | Thiét bi phan | Thiét bi phan | Thiét bi phan | Thiét bi phan

ung tang soi

ung tng pha khi tmg pha khi | ung ting soi
kidu  thing | kiéu nam | kiéu  thang | kiéu nim ngang
ding co | ngang coO | dung c6 | c6 khudy co
khudy co hoc | khudy co hoc | khudy co hoc | hoc (twong tur
(twong tu nhu | (twong tu nhu | (twong  tu [ nhu & Vi du 2
6 vi du 2|6 vi du 2 |nhudvidu?2|trong US
trong US | trong US | trong US | 6,350,054)
3,639,377) 6,350,054) 3,639,377)

Téc dd quay |26 12 26 12

ctia may khudy

(vong/phut)

Kiéu hinh | Khong  hoa | Hoa 16ng pha | Khong hoa | Héa long pha

dong trong | long dac long dac

thiét bi phan

ung

% thé tich ciia | 80% 50% 80% 50%

tang  polyme

khdi trong thiét

bi phan ting

Co hat trung | 1,7 1,0 1,7 1,0

binh (mm)
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Mait dbi khdisa | 415 432 415 430
ling hat

(kg/m?)

Toéng 4&p suét | 3,20x10° 2,0x10° 3,20x106 2,0x10°
trung binh

trong thiét bi
phan Ung (Pa-
gauge)

Nhiét do trong | 72 65 72 65

trong thiét bi
phan tng duogc
kiém soat (°C)

Mat do thé tich | 382 256 381 258

cua tang

(FBD) (kg/m®)

Vidusosanh 1 & 2

Sau khi d3 van hanh 6n dinh, ndy sinh van d& vé mit co hoc lién quan téi may
khudy, va may khudy dirng quay. Mic du khi chdng ket duoc dwa vao trong thiét bi phan
mg mdt cach nhanh chéng dé két thic phan ung tring hop, song van xay ra su két tu
polyme. Sau khi vin d& may khudy duoc khic phuc, thiét bi phan Ging van khong thé
v&n hanh mot cach binh thudng do may khudy bi gdy nghén béi cac mau 16n ctia cac két
tu polyme (con goi la “cuc von™). Cac dong thao san phdm ciing bi gy tic bdi cac “cuc
von”. Thiét bi phan Gng phai dugc dimg cho viéc lam sach, trude khi trd lai trang thai

van hanh binh thuong.

Vidu3 &4

Tuong tu nhu & cac vi du so sanh, chi khéc la chit cho dién tir bén ngoai dugc
thay thé bang hé hdn hop chit cho dién tir bén ngoai theo sang ché (xem bang trén dbi
v6i thanh phan chét cho chi tiét). Cling gap phai cac van dé vé may khudy giéng nhu &
cac vi du so sanh 1 & 2. Viéc cip chat xtic tac va chat dong xuc tac duge dimg mot cach

kip thoi, khi chéng ket duge dua vao thiét bi phan tng, va sau do thiét bj phan tng dugc
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xem 14 “ly twéng”. Sau khi van dé méay khudy duoc khic phuc, thiét bi phan tng duoc
van hanh tré lai. Phan Gng nay dudng nhu khong c6 cac vn dé bat ky vé van hanh va

su quay ciia may khudy khong bi chen béi cac két tu polyme.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh trung hop dé tao ra polypropylen hodc copolyme propylen (c6 2 dén 8
nguyén tir cacbon) bao gdm cac budec:

tring hop propylen, tily ¥ véi mot hodc nhiéu comonome, trong thiét bi phan ting
pha khi c6 téng polyme c6 mat do thé tich 16n hon 128kg/m?, v6i sy ¢6 milt ctia hé hdn

hop chét cho dién tir bén ngoai, trong do:

(2) hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai bao gdm it nhit mot chit cho dién ti
bén ngoai thir nhit va mot chat cho dién tir bén ngoai thit hai, va trong d6 chét cho dién
t&r bén ngoai thu nhét 1a hop chét carboxylat; va

(b) thiét bi phan tng pha khi c6 van tbc khi bé mat thip hon 10 1in so véi vén tdc
tang soi tdi thiéu.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 thiét bi phan mg pha khi 14 thiét bi phan tng pha khi
kiéu thing dimg c6 khudy co hoc.

3. Quy trinh theo diém 2, trong d6 thiét bi phan tng pha khi xa san pham qua éng nhung

hodc O6ng xa.

4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 thiét bj phan tng pha khi c6 thé tich ting phan tmg
16n hon hodc bang 35% thé tich cta thiét bj phan tng.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 thiét bi phan tng pha khi 14 thiét bi phan ing pha khi

kiéu ndm ngang dugc khudy co hoc.

6. Quy trinh theo diém 1, trong d¢6 thiét bi phan tmg pha khi c¢6 cac bd cip khi va long
tach biét.

7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ting polyme duoc hoa 1dng.
8. Quy trinh theo diém 1, trong d6 tang polyme khong dugc hoa 1ong.

9. Quy trinh theo diém 1, trong d6 con bao gdm mot hodc nhiéu thiét bi phan tmg bd

sung.

10. Quy trinh theo diém 9, trong d6 céc thiét bi phan tmg duoc b tri & dang két hop

ndm song song va noi ti€p cua cac thi€t bi phan ung.
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11. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hé hdn hop chét cho dién tir bén ngoai chira it nhat

mot chét kiém soat d6 chon loc va it nhéat mot chét gi6i han hoat tinh.

12. Quy trinh theo diém 11, trong do chét gi6i han hoat tinh dugc chon tir nhém bao
gdm este cuia axit carboxylic, diete, poly(alken glycol), diol este va hén hop céc chit
nay.

13. Quy trinh theo diém 11, trong do chét gidi han hoat tinh dugc chon tir nhom bao
gdm benzoat, este ciia axit khong thom c6 4 dén 30 nguyén tir cacbon, laurat, myristat,

palmitat, stearat va oleat.

14. Quy trinh theo diém 11, trong do chét kiém soat do chon loc cta chét cho dién tr
bén ngoai thtr hai dugc chon tir nhém bao gém alkoxysilan, amin; ete, carboxylat,
keton, amit, carbamat, phosphin, phosphat, phosphit, sulfonat, sulfon va sulfoxit, trong
do alkoxysilan c¢6 cong thic chung SiR;,,(OR”)4.pm, trong d6 R duoc chon tir nhém bao
gém C;-C, xycloalkyl, C3-Cy, alkyl mach nhanh, hodc nhém Cs-C,, amino vong hodc
khong vong, R’ 1a C;4 alkyl, vam béng 0, 1 hoac 2.

15. Quy trinh theo diém 1, trong d6 thiét bi phan tng pha khi c6 muc nghén chét ran
16n hon 0,17.
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