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Nghién cu téng hop phu gia siéu déo polycarboxylate
loai polyether (PCE) cho bé tong
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TOM TAT

Bai bdo nay nghién citu téng hop phu gia héa hoc cho vita va bé tong xi ming podc ling — phu gia siéu

TU KHOA
Phu gia héa hoc

Phu gia siéu deo déo polycarboxylate loai polyether (PCE) dwgc téng hop tit isopentyl polyoxyethylene ether (TPEG),

Bé tong methylallyl polyoxyethylene ether (HPEG) va axit acrylic (AA). Két qua nghién citu da lwa chon dugc ty 1é
Polycarboxylate

sopentyl polyoxyethylene ether (TPEG) dong tring hop TPEG va AA cling véi cac diéu kién nhiét d9, thoi gian va toc do khuay dé tong hop phu

gia PCE. Phd hdng ngoai chuyén dbi Furie (FT-IR) va quang phd cong hwéng tit hat nhan 1H NMR xac
nhén phan ting tring hop gitta TPEG va AA c6 d6 tring hop cao.
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ABSTRACT

This study presents the synthesis of chemical admixture for Portland cement mortar and concrete - polyether-

Superplasticizer type polycarboxylate (PCE) superplasticizers are synthesized by isopentyl polyoxyethylene ether (TPEG),
Concrete methylallyl polyoxyethylene ether (HPEG) and acid acrylic (AA). Experimental results have selected the
Polycarboxylate

copolymerization ratio of TPEG and AA along with the conditions of temperature, time and stirring speed to
Isopentyl polyoxyethylene ether (TPEG)
synthesize PCE admixture. Furie-transform infrared (FT-IR) spectroscopy and 'H NMR nuclear magnetic

resonance spectroscopy confirmed the high polymerization reaction between TPEG and AA.

1. Mé& dau

Phu gia siéu déo hay phu gia gidm nu@c béc cao da trd thanh
mot trong nhitng loai phu gia héa hoc cho bé téng quan trong nhét
hién nay [1-3]. K& tit khi dwoc phat minh, phu gia nay da dwoc tGng
dung trong vita va bé tong xi mang trong gan 100 nim. Sy thanh cong
cua céc loai phu gia nay la do ¢6 nhitng dac tinh dic biét nhu gidm
lwong nude st dung trong san xuit bé téng, cai thién chit lugng bé
tong, gitp bé téng dat cudng do thiét ké & ham lwong xi ming thip
hon va cai thién cac dic tinh bé téng tuoi chiia cbt liéu ¢ chit luwgng
kém hoic thap.

C6 ba thé hé phu gia siéu déo/ giam nuwéc phd bién hién nay.
Céc phu gia siéu déo thé hé thi nhit (LS) thudng dwoc san xudt ti
lignosulfonate, 1 san phim phu clia nganh céng nghiép gidy. Cac chét
siéu déo thé hé thi hai (SNF) thudng dugce san xuét tit sulfonated
naphthalene formaldehyde hay sulfonated melamine formaldehyde
[1]. Méc du cac phu gia siéu déo LS va SNF c6 kha ndng duy tri do
chay clia bé téng tuoi theo thdi gian kém va d6 giam nudce tbi da chi
khoang 20 % nhung vé&i gid thanh ré nén ching vin duogc st dung
rong rdi trong céng nghé bé téng thong thuwong. Phu gia siéu déo
polycarboxylate (PCE) da dugc nghién cu tit nhitng nam 1980 tai
Nhat Ban [4]. Do hiéu sudt giam nuéc viot troi 6 thé 1én t&i gin 40
% va cAu triic phan ti¥ c6 thé thiét ké dwge, PCE duge coi 1a phu gia
siéu déo thé hé thi¢ ba. Nhin chung, PCE c6 hai phin ciu tric cha yéu
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12 nhém cacboxylic va chudi polyethylene oxide (PEO). PCE véi chubi
PEO c6 cic chtic ning lam chdm qué trinh hydrat héa xi ming, cudn
khi, kha niing giam nwéc va duy tri d6 én dinh phan tin & ham lwgng
thap, chu yéu 12 do hiéu ting can tré khéng gian khéac v&i cac phu gia
siéu déo dua trén lignosulfonate, naphthalene va melamine truyén
théng [5;6]. Nhidu nha nghién ctu cho ring céc nhém cacboxylic
d6ng vai trd nhu nhitng cai neo dé hip phu trén b& mit cta cac hat xi
ming va chudi PEO tao ra Iyc can khéng gian dé ngin chan cac hat xi
mang két tu va hydrat héa [7;8].

C6 nhidu théng sb chu tric c6 thé didu chinh duge ciia cac
macromonomer 13 thanh phan ciu tao ¢6 thé dé dang thay dbi cho PCE
[9], phd bién hién nay 12 hai dong PCE loai polyester va polyether. Péi
v6i PCE loai polyester thuong sit dung macromonomer polyester loai
MPEG (x-methoxy polyethylene glycol). Qué trinh téng hop PCE loai
polyester bing MPEG bao gdm qua trinh ester héa va tring hop, phan
ting phitc tap va cin thoi gian dai. Pbi véi PCE loai macromonomer
polyether, stz dung nhiéu loai macromonomer khic nhau nhu HPEG
(methylallyl polyoxyethylene ether) va TPEG (isopentyl polyoxyethylene
ether) [10]. PCE loai polyether chu yéu dwoc tbng hop boi
macromonomer loai polyether va axit acrylic. Mic dit ¢6 mot s khac
biét nho vé cAu triic phén t (lién két ester va lién két ether) dbi v6i PCE
loai polyester va PCE loai polyether, nhung v&i cong nghé san xuét dé
dang va tinh nédng vuot trdi, PCE loai polyether da tr¢ thanh mot trong
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s6 cac phu gia héa hoc giam nuéc bac cao cho bé tong xi ming phd bién
nhét k& ti¥ nim 2009 tai hdu hét cic nue trén thé giGi.

Tai Viét Nam hién nay da c6 mot sb céc cong trinh nghién ctiu
ché tao phu gia siéu déo thé hé thit nhit (LS), tht hai (SNF) [11] v&i
mdc d6 giam nude cé thé 1én t&i 20 % va chwa c6 mot cong trinh
nghién citu cu thé nao ché tao phu gia giam nuGe cao thé hé ba (PCE),
do d6 viéc nghién citu ché tao phu gia PCE c6 kha ning giam nudc
béc cao dé ting dung cho bé tong 12 rit cAn thiét. Bai bdo nay trinh
bay két qua nghién ctu lia chon loai va ham lwong macromonomer
phan tng dé téng hop phu gia PCE loai polyether va khao sét cac diéu
kién dé téng hop loai phu gia ndy.

2. Nguyén vit liéu, thiét bi, quy trinh téng hop va phuong phap
nghién ciu

2.1. Nguyén vat liéu, thiét b

- TPEG: dang vay mau tring, khéi Iitgng mol M ~ 2400 g/mol,
tén thiong mai OXAB-50; HPEG: dang vay mau tring, khéi lgng mol
M = 2400 g/mol, tén thuong mai OXAC-608, Liaoning Oxiranchem
Inc (Trung Quéc).

- AA: dang long, ndng d6 = 99 %, Shanghai Zhanyun Chemical Co.,
Ltd (Trung Quéc).

- Ammonium persulfate (APS, (NH,),S,0;), dang khan, d6 tinh
khiét = 98 %, Shanghai Zhanyun Chemical Co., Ltd (Trung Qudc).

- NaOH: dang khan, d tinh khiét = 98%, Xilong Scientific Co.,
Ltd (Trung Quéc).

- Xi mang Chinfon PCB 30.

- Bé bn nhiét HH-2, thé tich 7 lit.

- Méy khufly truc dting cong suét 100W c6 kha ning thay déi
tbc d6 khudy.

- Nhét ké Brookfield Viscosimeter RVDV-II+ Pro RV.

- May do pH Model pH TESTR 30, Eutech (Singapore).

- M4y trén hanh tinh kiéu Hobart; Dung cu Vika kiéu V.

2.2 Quy trinh téng hop

Phu gia PCE dugc trung hop ttt HPEG hodc TPEG va AA trong
phong thi nghiém théng qua phan ng triing hop gbc ty do, theo quy
trinh nhu sau: HPEG hoic TPEG dugc hoa tan trong nuéce cit, khi
nhiét do tang lén dén nhiét d6 khao sat, thém APS, dung dich AA va
tiép tuc khudy véi téc d6 va thoi gian xac dinh. Sau khi két thic thoi
gian phan @ng, dung dich phu gia duoc trung hoa bing dung dich
kidm NaOH 5 %. San phim cudi cting 14 dung dich PCE trong nuéc
v6i d6 pH khoang (7 +1) va ham luwong chét khé khoang 40 %.

D6 tring hop va thanh phin cic nhém chic cta PCE c6 thé
duoc thiét 1ap bing cach chon ty 1& mol thich hop ciia TPEG hoic
HPEG véi AA. Céc didu kién thoi gian phan ¢ng, nhiét d6 phan tng,
tbc d6 khudy ciing dugce khao sat. Phan tng tdng hop, ddng tring hop
gbe ty do gitta TPEG va AA dugc trinh bay trong Hinh 2.1.
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Hinh 1. Pdng triing hop gbc tu do clia TPEG, AA.

2.3. Phu'ong phdp nghién citu
2.3.1. Cdc phwong phdp tiéu chudn

Trong nghién cttu nay st dung cic phiong phép tiéu chuin duge
trinh bay trong Bang 1.

Bang 1. C4c phuong phap tiéu chuén.

TT | Chi tiéu th® nghiém | DPon vi Phuong phap th
1 |Ham lwgng chét kho % TCVN 8826:2011
2 | Khéi lugng riéng g/cm?® TCVN 8826:2011
3 |bopH - TCVN 9339:2012
4 | D6 déo mm TCVN 6017:2015
5 |Thoi gian déng két phut TCVN 6017:2015
6 | Do nhét cP TCVN 11196:2017
Tinh toan trén thong sb nuéce
7 |DPo giam nudc % st dung Gng véi gid tri d6
déo khoang (6 +2) mm

2.3.2. Cdc phuong phdp phdn tich

- Phd héng ngoai chuyén dbi Fourier (FT-IR) trong ving co’ ban 400-4000
em? duge ghi lai bing thiét bi quang phd hdng ngoai FT-IR Jasco 6300
ctia hang Jassco (Nhat Ban).

- Quang phé céng hwdng tit hat nhan 'H NMR dwgc thire hién trén hé
thiét bi phé ké cong hudng ti phan giai cao 600 MHZ Bruker Avance
500 (M§) v6i dung méi st dung 13 nwée ning (D,0), chit ndi chuén 1a
tetramethylsilane (TMS).

3. Két qua nghién ciiu
3.1. Nghién cttu lwa chon logi monome triing hop phu gia PCE

Sau khi nghién ctu mot sb tai liéu tham khao [12;13] va khao
sat so bd, da lwa chon hai loai macromonomer 1a TPEG va HPEG dé
tién hanh thit nghiém tdng hop phu gia PCE. Phan ting tbng hop phu
gia dugc thuc hién & nhiét d6 40 °C; tbc d6 khudy 200 vong/phiit;
thoi gian khudy 13 2 h cling v&i ty 18 cac hoéa chit (TPEG; HPEG):AA
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= 1:2,5 (theo ty 1& mol). APS dugc thém vao vGi ham lugng 1,5
mmol/lit nhdm muc dich khoi mao cho phan tng tring hop. Két qua
thit nghiém so sanh tinh chét ctia cdc san phadm phu gia tring hop va
dung dich TPEG khong tham gia phan @ing tring hgp dugc néu trong
Bang 2.

Bang 2. Tinh chét cta cdc san phim phu gia sau phan ¢ng tring hop.

3.2 Nghién citu liva chon ty 1¢ chdt tring hop AA

Dé lya chon ty 1& chit tring hop AA cho phan tng téng hop
phu gia, da khao sat ty 18 (TPEG:AA) 1an luot 1a (1:2), (1:2,5), (1:3),
(1:3,5), (1:4) (theo ty 1€ mol), APS 1,5 mmol/lit, & nhiét d6 40 °C; tbe
d6 khudy 200 vong/phit; thdi gian khudy 13 2 giv. Két qua thi

nghiém tinh chét ctia cac san phdm phu gia triing hop dugc néu trong

. . = 2 HPEG- Bang 3.
TT|Tinh chat cia mau phu gia tong hop| MO |TPEG | TPEG-AA AA
I |P6 ddng nhét ctia phu gia Bang 3. Tinh chét ctia cic san phdm phu gia sau phan ting triing hop.
1.1|Ham lugng gbe kho (%) 40 | 388 | 39,0 Tinh chét ctia miu phu gia
T |, MO [ A12|A12.5| A13 |A13.5| Al14
1.2|b6 pH 7,2 7,6 8,1 tong hop
1.3|Khéi Iwgng riéng (g/cm?) 1,05| 1,06 | 1,06 I |P6 dbng nhét ctia phu gia
1.4/D6 nhét (cP) 64 195 138 1.1 |Ham lugng gf)c kho (%) 37,5| 38,8 38,9 39,1 | 38,4
II [Tinh chét trén ho xi mang 1.2 |bo pH 73|76 (78| 7,5 |71
2.1|XM PCB 30 (g) 1000/1000| 1000 | 1000 1.3 |Khéi Ivgng riéng (g/cm?) 1,05| 1,06 | 1,08 1,09 |1,09
2.2|Ham lugng phu gia (%) 0 0,3 0,3 0,3 1.4 |D06 nhét (cP) 171 | 195 | 215 | 228 | 231
2.4|Nuéc (g) 270 | 270 215 226 II |Tinh chét trén hd xi ming
2.5/b6 déo, mm 8 9 8 8 2.1 |XM PCB 30 (g) 1000{1000{ 1000 |1000| 1000 {1000
2.6|D% giam nude, % 0,000 | 204 | 163 2.2 |Ham lwgng phu gia (%) 01]03[03/|03|0,3]0,3
Thoii gian dong két, phit: 2.4 |Nuée (g) 270 | 232 | 215 | 200 | 195 | 193
2.7|Bét dau 95 | 100 120 115 2.5 |Pd déo, mm 8 9 8 7 7 8
Két thic 130|130 | 160 | 155 2.6 |Po giam nuéc, % 0,0 [14,1| 20,4 [25,9| 27,8 | 28,5
Thoi gian dong két, phiit:
Qua céc so liéu trong Bang 2 nhén théy, tinh chét vé do déng 2.7 |B4t diu 95 |110] 120 | 130 | 135 | 140
nhét ctia phy gia sau phan t@ng tring hgp TPEG-AA va HPEG-AA c6 Két thiic 130|145| 160 | 165 | 170 | 180

nhiéu diém tuwong df‘mg, tuy nhién c6 mot s6 diém khéc biét dang ké
vé tinh chét cta san phim triing hop tit TPEG-AA so v&i san phdm
triing hop tit HPEG-AA nhu sau: d6 nhét ctia miu TPEG-AA cao hon
d4ng ké HPEG-AA va TPEG, d6 giam nuwdc clia miu TPEG-AA cao hon
HPEG-AA va mAu TPEG khéng giam nwéc so véi miu hd xi ming ddi
chitng khi c¢6 cling d6 déo, va thoi gian déng két ctia mau TPEG-AA
kéo dai hon so v&i mau HPEG-AA, miu TPEG va mau hd xi ming dbi
chitng. Piéu nay chitng to ring mau TPEG-AA di c6 tic dong lam ting
d6 déo ctia hd xi ming hon cic miu khac néu st dung ciing mot
Iwgng nuée. PO nhét cia miu TPEG-AA cao hon HPEG-AA c6 thé 1a
do mach phéan t& dai hon lam cho d6 nhét ¢6 sy chénh 1éch va TPEG-
AA d3 xay ra qué trinh tring hop khién cho d6 nhét cao hon miu
TPEG khong phan Gng. Ngoai ra, thoi gian déng két cia miu TPEG-
AA kéo dai hon ¢6 thé 13 do tic dong tdng hop ctia e can khong gian
va lue dy tinh dién ti chubi PEO va cic nhém carboxyl chiie ning wa
nuéc, hoat déng tot hon nhv cdc nhém neo xi ming ngin chin qua
trinh hydrat héa dién ra. Co ché 1am cham ctia TPEG-AA c6 thé duge
tém tit nhv sau: khi thém TPEG-AA, phitc hop chelate canxi véi
nhiéu thanh phin khic nhau dugc hinh thanh nhim ngin chin sy
phat trién ctia cic san phdm tao mam va hydrat héa & pha rin, ddng
thoi dan dén 1am cham qua trinh hydrat héa xi médng [14]. V&i cic vu
diém ctia miu TPEG-AA, di lua chon TPEG dé tién hanh cac nghién
cttu tiép theo.

Qua céc sb lidu trong Bang 3 thiy ring, mot sé tinh chit vé do
ddng nhét ctia phu gia sau phan ting triing hop clia cic méu 1a tong
dwong nhau. Tuy nhién, d6 nhét, d6 giam nuwdc va thoi gian dong két
trong hd xi méng khi ting ty 1& (TPEG:AA) tit (1:2) dn (1:4) da c6 su
thay dbi dang ké va cdc tinh chit dat cao khi & ty 18 (1:3,5), tinh chét
clia cic miu ting khong dang k& khi tiép tuc ting AA (TPEG:AA=1:4).
Piéu nay chitng to ring khi ting AA di lam ting phan @ng tring hop
dén t6i cac tinh chit ting din 1én, va & ty 1é (1:4) thi cac tinh chit c6 xu
hwéng ting khong nhiéu ching to kha niing tring hop cta san phdm da
dat mite @6 nhit dinh. Vi viy, da lya chon ty 1€ tring hgp (TPEG:AA) =
(1:3,5) d8 tién hanh céc nghién cttu tiép theo.

3.3 Nghién citu khdo sdt cdc diéu kién tring hop phu gia PCE

Phan ting tring hop dién ra phu thudc rt 16n vao cac didu kién
cong nghé nhu nhiét d6 phan ¢ng, thoi gian phan @ng va tdc do khudy.
Do d6, da tién hanh khao sit anh hwdng ctia cac diéu kién nhiét do, thoi

gian va téc d6 khudy dén kha ning tring hop ctia san pham.

3.3.1. Anh hwéng ctia nhiét do phdn tng dén tinh chdt cia sdn phdm
trang hop
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Dya trén mot sb tai liu tham khao [11;12] va cdc thi nghiém
tham do, da tién hanh khao sit anh huéng cta nhiét 6 dén tinh chit
ctia san pham tring hop. Phan tng tring hop TPEG v&i AA theo ty 1&
(1:3,5), APS 1,5 mmol/lit, & cac diéu kién nhiét do 30; 40; 50; 60; 70
°C trong thoi gian 2 h va téc d6 khudy 200 vong/phut. Két qua thi
nghiém tinh chét cta céc san phim phu gia tring hop duge thé hién
trong Bang 4.

Bang 4. Tinh chét ctia phu gia dwgc tring hop & cdc nhiét d6 khac nhau.

Tinh chét cia miu phu
T . T30 T40 | TS0 | TeO | T70
gia tong hop

I |DPo6 dbng nhét ctia phu gia
1.1 |Ham lugng géc kho (%) 38,8 | 39,1 | 39,6 | 39,7 | 39,7

1.2 |bo pH 7,4 7,5 7,7 7,8 7,8
1.3 | Khéi lvgng riéng (g/cm®) | 1,06 | 1,09 | 1,08 | 1,09 | 1,08
1.4 | D6 nhét (cP) 203 228 | 242 | 246 | 248

Il |Tinh chét trén hd xi mang
2.1 | XM PCB 30 (g) 1000 | 1000 {1000 | 1000 (1000
2.2 | Ham lugng phu gia (%) 0,3 0,3 (03] 03|03

2.4 |Nuée (g) 208 | 195 | 188 | 186 | 185

2.5 | D6 déo, mm 8 7 7 8 7

2.6 | Do giam nuée, % 23,0 | 27,8 | 30,4 | 31,1 | 31,5
Thoi gian dong két, phut:

2.7 | Bét diu 125 | 135 | 140 | 145 | 150
Két thic 165 | 170 | 170 | 175 | 180

Tt két qua nh4n dwoc trong Bang 4 nhan thiy, khi thay dbi
nhiét &6 phan ting thi phu gia triing hop ¢6 sy thay dbi dang ké & mét
s6 tinh chét: khi nhiét do triung hgp ting thi dé6 nhét va d6 giam nude
khi trén véi xi ming ctia phu gia ting din, thoi gian dong két cha
mau xi ming c6 xu hudng ting cham. Piéu nay chitng t6 khi ting
nhiét d¢ thi kha ning triing hop ctia TPEG va AA ting l1én, diéu nay 1a
hoan toan phit hop khi APS 14 hop chét c6 tic dung khoi mao phan
ting chi phan tach thanh géc ty do khi c6 tic dung ctia nhiét do, vi
vy khi tdng nhiét d thi phan ng tring hop sé dién ra dé& dang hon,
tuy nhién khi nhiét d6 phan @ng cao hon 50 °C thi sy gia tdng cac tinh
chét ctia miu phu gia la khéng dang ké. Do d6, da Iva chon nhiét do

phan tng 12 50 °C dé tiép tuc tién hanh cac nghién cttu tiép theo.

3.3.2. Anh huéng ciia thoi gian phdn ttng dén tinh chdt ciia sdn phdm
trung hop

Phan @ng tring hgp TPEG vé&i AA theo ty 18 (1:3,5), APS 1,5
mmol/lit, & nhiét d6 50 °C trong cac khoang thoi gian 1,5; 2; 2,5; 3; 3,5;
4 h v6i tbe d6 khudy 200 vong/phit. Két qua thit nghiém tinh chét cta
céc san pham phu gia tring hop dwogc trinh bay trong Bang 5.

Qua céc sb liéu trong Bang 5 c6 thé nhan thy khi thoi gian phan
@ng ting thi d6 nhét va do gidm nuwde khi tron véi xi mang cia phu gia

tang dan, thoi gian déng két clia miu xi ming ciing ¢6 xu hwéng ting

cham. P nhét cua phu gia ting chitng to kha ning tring hgp ctia PCE
da tang 1én theo thoi gian phan ng lam cho mach phén t@¢ dai hon lam
ting d6 nhét, cling v&i d6 14 hiéu qua giam nuwée trong hd xi ming ciing
tang 1én chitng minh sy gia ting ctia cdc chudi PEO trong mach phan ti
ctia PCE bao boc céc hat xi ming khéng tiép xiic v6i nuée ty do 1am
giam lugng nudce st dung, tuy nhién khi thoi gian phan ¢ng dai hon 3
h thi sy gia ting céc tinh chét cta hd xi ming 13 khong déng ké chitng
t6 néu duy tri tip thoi gian phan ting thi hiéu qua triing hop ciing ting
khéng dang ké. Do d6, da Iyva chon thoi gian phan ng 12 3 h dé tiép tuc

tién hanh céc nghién cifu tiép theo

Bang 5. Tinh chit ctia phu gia duoc triing hop sau cac khoang thoi

gian khac nhau.

Tinh chét ctia miu phu gia
T |, 1,5H| 2H |2,5H| 3H | 3,5H | 4H
tong hgp

I |DP6 dbng nhét ctia phu gia

1.1 |Ham lugng gbc khé (%) | 38,8 | 39,6 | 39,8 | 40,1 | 40,2 | 40,2

1.2 [P6 pH 767717979 78|78
1.3 [Khéi Iugng riéng (g/cm®) | 1,05|1,08 | 1,08 [ 1,09 | 1,09 | 1,1
1.4 |Pd nhét (cP) 207 | 242 | 265 | 283 | 288 | 291

II |Tinh chét trén hd xi ming

2.1 [ XM PCB 30 (g) 1000|1000 | 1000|1000 | 1000 {1000

2.2 |Ham lugng phu gia (%) 03(03]|03]|03]| 03]0,3

2.4 |Nuéc (g) 194 | 188 | 184 | 181 | 180 | 180

2.5 |P6 déo, mm 8 7 7 7 8 7

2.6 |P6 giam nudc, % 28,1 30,4 | 31,9 | 33,0 | 33,3 33,3
Thoi gian déng két, phut:

2.7 |Bét du 130 | 140 | 145 | 147 | 150 | 152
Két thic 165 | 170 | 170 | 175 | 180 | 185

3.3.3. Anh huéng ctia téc d6 khudy dén tinh chdt ciia sdn phdm tring hop

Viéc khao st anh hwdng ctia tbe d6 khudy dén tinh chét cta san
phém tring hop duge thye hién ¢ ham lwgng TPEG:AA=1:3,5; APS 1,5
mmol/lit; nhiét d6 50 °C trong thoi gian 3 h véi tbe d6 khudy 1an lugt 1a
100; 200; 300; 400; 500 vong/phit. K&t qua xac dinh tinh chét cta cic
san pham phu gia tring hep dwge trinh bay trong Bang 6.

Két qua nhan dugc trong Bang 6 cho thiy, khi téc d6 khudy
tang thi d6 nhét va d6 giam nuwde khi tron véi xi méng cua phu gia
tring hop ting din, thoi gian déng két ctia miu xi ming ciing 6 xu
huéng ting cham. Pidu nay chiing to téc do khudy da anh hudng t6i
d6 triing hop. Khi ting tbc d6 khudy thi cic tinh chit déu ting 1én, tuy
nhién khi téc d¢ khudy cao hon 400 vong/phit thi sy gia ting cac
tinh chit ctia miu phu gia 12 khong dang ké chitng to kha ning tring

hop ctia san phdm da gin dat dén mitc t6i han. Do d6, da lya chon te
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d6 khudy cho phan tng tring hop 13 400 vong/phit dé ché tao phu
gia PCE.

Bang 6. Tinh chét ctia phu gia tring hop & cac tbe d6 khudy khac nhau.

Tinh chét cia miu phu
T |, Vi | v2 | v3 | v4 | Vs
gia tong hop

I | Do ddng nhét ctia phu gia

1.1 | Ham lwgng gbe kho (%) 39,2 | 40,1 | 40,3 | 40,5 | 40,5

1.2 b6 pH 7,4 7,9 7,8 | 7,9 8
1.3 | Khéi lvgng riéng (g/cm®) | 1,07 | 1,09 1,1 1,1 | 1,11
1.4 | D6 nhét (cP) 270 283 295 | 304 | 306

Il |Tinh chét trén ho xi mang

2.1 | XM PCB 30 (g) 1000 | 1000 | 1000 | 1000 | 1000

2.2 | Ham ldgng phu gia (%) 03| 03| 03]03]|03

2.4 |Nuée (g) 188 | 181 | 177 | 175 | 174
2.5 | D6 déo, mm 8 7 8 7 7
2.6 | Do giam nuée, % 30,4 | 33,0 | 34,4 | 35,2 356
2.7 | Thoi gian dong két, phit:
Bit dau 135 | 147 | 152 | 155 | 157
Két thic 170 | 175 | 183 | 187 | 190

3.4 Ddnh gid hiéu qud tdng hop thong qua cdc phitong phdp phén tich
hién dai

Pa thyc hién phan tich phd héng ngoai FT-IR vA quang phd
cong huong ti hat nhan 'H NMR miu TPEG ban diu va miu phu gia
PCE sau phan tng tring hop (miu V4 c6 ty 1& tring hop gitta
TPEG:AA=1:3,5 & diu kién nhiét d6 50 °C trong 3 h va téc d6 khudy
12 400 vong/phiit) dé& xem xét sy thay ddi ciu triic trong phan ti. Phd
FT-IR ctia TPEG va V4 dugc phén tich & viing co ban 400-4000 cm™.
Két qua phén tich hinh anh qua phd hdng ngoai FT-IR va quang phd
cdng hwdng it hat nhan 'H NMR ctia miu TPEG va méu V4 dugc thé
hién trén cac Hinh 2; Hinh 3; Hinh 4.

Qua biéu dd FT-IR so sanh giita hai mu TPEG va V4 c6 thé
nhan thiy v& co ban cac pic hip thu chinh ctia hai miu déu tuong
ddng nhau, chi c6 mot sé sy khéc biét co ban vé pic hip thu cacbonyl
(lién két C=0) & miu V4 thé hién 16 rang hon so v6i miu TPEG & tin
$6 1750 cm; nhém chitec ~OH va —~COOH thé hién & dai tAn s6 3200
3650 cm? va cudng do cuc dai ting 1én o rét. bidu nay chiéng to kha
ning tham gia triing hop ciia AA va cuwdng d6 pic hip thu ciing thé
hién sy c¢6 mit tAn suét cao cta cic nhém chite. Pbi v&i phd 'H NMR
clia mAu V4 c6 thé thiy ring, cic dinh ctia cdc lién két khac kha nho
so v6i dinh 8 (3,50 +3,85) 1a do chudi (-CH,—~CH,~0-) ¢6 mach phéan
tit 16n twong ty nhi miu TPEG nhung mat d6 16n hon béi s6 lugng
16n don vi ldp lai (-CH,—~CH,~O-) ctia PCE. Hon nita, cidc dinh §
0,75+0,97 (CH,-), 1,34+1,88 (-CH,-), 2,10+ 2,75 (-CH-) trén mau
V4 khéc biét hoan toan so v&i miu TPEG chi c¢é dinh § 1,7+1,8 (-
CH,-), 2,20+ 2,40 (-CH-) cang khing dinh sy triing hop cao ctia AA
va TPEG. Qua cac phép phén tich hién dai da chi ro sy trung hgp gitta

AA va TPEG, miu tao thanh cé cuong dd dinh hép thu cao va gia tri
d6 nhét clia miu tring hop V4 (304 cP) 16n hon rit nhidu so v&i mu
TPEG (64 cP) chiing t6 san phim c6 d6 tring hop cao v6i khéi luwgng
phéan t 16n.

Teansmitiancey s

Hinh 2. Ph FT-IR ctia TPEG va V4.

TPEG - D20 - 1H

st

|
'm" ,
] : i .
41 4o 38 38 37 38 35 54 33 32 31 30 25 28 27 28 25 24 23 22 21 20 15 18 17 18 15 pem

Hinh 3. Quang phd cong hwdng tit hat nhin 'H NMR ctia TPEG.

V4.-D20-1H

HV@R

35 30 25 20 15 10 0.5 ppm

Hinh 4. Quang phd c6ng hwdng tit hat nhan 'H NMR cta V4.

4, Két luan

Qua céc nghién cttu Iya chon loai monome, ty 1& ddng triing
hop va khao st céc didu kién phan ting anh hudng t&i qua trinh
triing hop, tinh chét ctia hd xi ming, d lya chon duge cac thong sb
ky thuét dé ché tao phu gia PCE nhv sau:
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- Lya chon dugc loai monome 14 TPEG c6 ty 1é so vGi AA 1a 1:3,5 (ty

1é mol);

- Nhiét d6 phan ting 14 50 °C;

- Thoi gian phan tng 1a 3 h;

- Téc @6 khudy 1a 400 vong/phuit.

- San phdm PCE diing 1am phu gia siéu déo cho vita va bé téng xi

ming c6 kha ning giam nuéce trong hd xi ming 1én t&i 35,2 %.
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