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Linh vue ki thuit dwoc dé cip

Sang ché d& cap dén ché phdm c6 chit co ban 1a chit két dinh thuy luc
duoc ding @ san xuét cic phan va cdc chu trac trong bé tong. Cu thé hon 13,
séng ché d& cap dén ché phim c6 chit co ban 12 cht két dinh thuy luc, trong dé
it nhat mot chét khir nuée duoc trdn. Vi dy bé t6ng ma chira chét két dinh thuy
luc duoc tron véi cc cbt liéu min, vi du cét, va tly ¥ cac cbt lidu tho, vi du da
mai.

Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

Néu céc thanh phén cia bé téng dugc trén véi nude, ché phim thu dugc
ma d6ng cliing va cting nhu 1a mot két qua cia phan tng hydrat héa va cac
qud trinh, sau khi ctng lai van giit dugc cuong d9 va d6 dn dinh ctia n6 ngay
ca khi dudi nude. Trude khi dong cimg, bé tong c6 thé thi cong trong mot
khoang thdi gian han ché, thuong dwoc goi 14 cira sb dic. Cira sé duc c6 thé
dugc dinh nghia 1a khoang thoi gian ma trong khoang thoi gian nay do trai
hodc d¢ syt ctia thanh phan xi ming 13 16n hon mét gié tri nhét dinh.

Mot van dé cin dugc tinh dén trong sudt qua trinh san xuét bé tong la
lugng nudce tron vao dugc sir dung. Luong nude tron vao can phai da dé co
thé san xuét bé téng thich hop. Tuy nhién, viéc tang lugng nudce trén cé xu
hudng lam gidm cudng d6 chiu nén cia bé tdng thu dugc sau khi cimg,.

Bé tong c6 thé chita mot hodc nhiéu chit phu gia, dugc goi 1a chit hoa
16ng hodc chat khir nuéc dé thu dugc bé tong c6 dd chay lodng thich hop
trong sudt cira s6 duc ma khong st dung mot lvong nudce du.

Vi du vé chit khir nuéc 1& cac hop chit dugc mé ta trong patent
EP 0 663 892 ndp dudi tén Chryso. Cac chét ndy 14 cac hop chit c6 mach poly
oxyalkyl va nhém phosphonic amino-alkylen. Ngay cé khi ban than céc chit phu

gia nay c6 kha néng lam gidm hitu hiéu d6 nhdét bé tong, nhung lugng cia cic
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chit phu gia nay trong bé tong 14 quan trong dé thu duogc cac tic dong mong
mudn. Didu nay c6 thé tré thanh trd ngai lam cho chi phi san xuét cac chét phu
gia ndy cao. Hon thé nita, c4c chit phu gia ndy c6 thé 1am cham dong cimg ma
1am ting lugng chat phu gia.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Muc dich ciia séng ché 14 tao ra ché phdm c6 chét co ban 13 chit két dinh
thuy luc ma c6 cira s duc it nhét 13 90 phiit, ma c6 d6 nhét giam & ctra sb dic va
thoi gian déng cimg khdng qua cao.

V6i myc dich ndy, sang ché d& cap dén ché phim thuy luc chira:

- it nhat mot chat két dinh thuy lyc;

- it nhat mdt chét phu gia khir nu6c thir nhat cé it nhit mét nhém
phosphonic amino-alkylen;

- it nhat mdt chét phy gia khir nudc thir hai chira it nhét mét polyme véi
cdu tric dang ring lugc, ndng do theo trong lugng ciia dich chiét kho ciia chat
phu gia thtr hai nay nim trong khoang tir 25% dén 100% so véi ndng do theo
trong lugng cua dich chiét kho cta chit phu gia thir nhét.

Thich hop 13, lugng chét phy gia thi nhét trong ché phdm theo sang ché 1a
thip hon lwong can dugc st dung dé thu dugc cung mat d9 trai hodc do sut ban
dau néu chét phu gia thir nhit duge sir dung mt minh. Do d6, chi phi san xuét
ché phim thuy lyc duogc giam. Sang ché d& cap dén viéc c6 thé thu duoc ddng
thoi:

- d6 sut tuong tu v6i d6 sut ma c6 thé thu duogc trong truong hop sir dung
mdt minh chét phy gia thir nhit;

- lugng cia hén hop hoa 1éng trong ché phim thuy lyc thap hon 13 rét (cu
thé 1a thip hon hon 50%) so véi luong ma thu duge trong trudng hop chi sit
dung chit phu gia thtr nhét;

- mttc chdm déng cimg thip hon 13 rét (cu thé 1 thdp hon hon 50%) so véi
mirc chdm déng clmg ma thu dugc trong trudng hop chi sir dung chét phy gia
tht nhét; va
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- d6 nhét thép hon 15 rét (cu thé 1a thép hon hon 15%) so véi d6 nhét thu
dugc trong trudng hop chi sir dung chit phy gia thir nhét.
M0 ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 1a su ting thuc va theo 1y thuyét cta luong hdn hop hoa long trong
ché phdm thuy lyc so véi phan trim cta chét phu gia thir hai trong hdn hop
hod 16ng dé thu duoc do trai ban diu nhét dinh; va

Fig.2 thé hién sy tang dd nhot va thoi gian dong cimg ctia ché phém thuy
luc theo Fig.1 so v6i phan trdm chét phy gia thir hai trong hén hgp ho4 1éng.
MB0 ta chi tiét sang ché

Thut ngit “chéat két dinh thuy lyc” duge hiéu theo sang ché 13 nguyén
liéu dang bot min, ma khi trdn véi nudce sé tao thanh bot nhio doéng cung va
cting nhur 13 két qua cua phan tmg hydrat héa va cic qu4 trinh, va sau khi
clng, van giit dugc cudng d6 va dd dn dinh ciia nd ngay ca khi trong nudc.
Thu4t ngit “ché phim thuy lyc” duoc hidu 13 ché phdm bét ky chira chit két
dinh thuy lyc. Pung vay, vi du bé tong.

Thuét ngit “bé tong”, dugc hiéu 1a mdt hdn hop gém chét két dinh thuy
luc, cbt lidu, nuée, tly y cac chéat phu gia, va tlly ¥ céc chét bd sung khoang,
vi du bé tong tinh ning cao, bé téng tinh ning rat cao, bé tong tu duc, bé tong
tu san phang, bé tong tu ddm, bé tong fibrd, bé tong tron sin hodc bé tdng cb
mau. Thuat ngit “bé téng”, cling duoc hiéu 12 bé tong dugc dua vao hoat dong
hoan thién, vi du bé tong dugc dan bing bia, bé tong mit ngoai hodc bé tong
bi x6i mon hodc bé tdng dénh béng. Bé tong tmg sudt trude cling duoc hidu
nho dinh nghia nay. Thuit ngir “bé tong” bao gdm vira, trong trudng hop cu
thé nay bé tong duge hidu 13 mot hdn hop gdm chét két dinh thuy luc, cat,
nude va tlly ¥ cac chét phy gia va tlly ¥ cac chét bd sung khoang. Thuét ngit
“bé tong” theo sang ché c6 nghia 12 bé tong khong phéan biét méi hodc bé tong
da lam cung.

Thuat ngit “cot liéu” duge hiéu theo sang ché 13 sdi, cac cbt lidu thd

va/hodc cat.
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Thuét ngit “céc chit bd sung khoang” dugc hidu theo sang ché 1a nguyén
liéu khoang min dugc st dung trong bé téng dé cai thién cac tinh ning nhét
dinh hodc tao cho né céc tinh ning cu thé. Vi du v& céc chit bd sung khoang
nay la tro (nhu néu trong EN 450 Standard), mugi silic (nhu néu trong prEN
13263 Standard: 1998 hodc NF P 18-502 Standard), xi (nhu néu trong NF P
18-516 Standard), cac chét bd sung d4 voi (nhu néu trong NF P 18-508
Standard) va cac chét b sung silic (nhu néu trong NF P 18-509 Standard).

Thuét ngit “dong ctmg”, dugc hiéu theo sang ché 13 sy chuyén sang trang
théi rdn bang phan tng hydrat héa chét két dinh. Sau déng cimg thudng 13
giai doan cing.

Thuét ngit “ctmg”, dugc hiéu theo sang ché 1a sy phét trién cac dic tinh
co hoc ciia chit két dinh thuy lyuc, sau khi két thic giai doan dong cimng.

Thuat ngit “chat khir nuée”, dugc hidu 1a mot chat phu gia ma dugc st
dung dé 1am giam lugng nude cin dé san xuit bé tong it nhét 13 5%. Vi duy,
chét khir nudc c6 chit co ban 1a axit lignosulfonic, oxaxit carboxylic hodc
carbon hydrat ¢4 xir Iy c6 thé 1am giam lugng nudc can dé san xuét bé tong tur
xap xi 10% dén 15%.

Thuét ngft “chét siéu 1am déo” hoic “siéu hoa 16ng” hodic “chét siéu khir
nuée”, duoc hiéu 1a mdt chat khir nuée ma cé kha ning lam giam hon 12%
luong nudc cin dé san xult bé tong. Chét siéu 1am déo dugc chia rong rai
thanh bén nhém: chét doéng didc naphtalen formaldehyt dugc sulphonat héa,
(hodic SNF); chét dong dic melamin formaldehyt dugc sulphonat héa, (hoic
SMF); lignosulfonat d4 cai bién (hosic MLS); va cdc nhém khéac. Chit siéu
lam déo gin day chua céac hop chit phan tin thudc loai polycarboxylat
polyme (“PC”). Chét siéu lam déo PC nhét dinh c6 thé c6 cu tric dang rang
lwgc bao gdm it nhit mot mach chinh va cac mach bén. Chét siéu 1am déo nay
dugc goi tén theo tir viét tit néi chung, PCP. Vi duy, chét siéu lam déo nay cé
cac chirc néng ion cua loai carboxylic va/hoic sulfonic va/hodc phosphonic,

t6t hon 13 loai carboxylic c6 luong mach chinh va mach bén gém polyetylen
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glycol, polypropylen glycol, copolynﬁe cua etylen va propylen glycol hodc cac
mach khac ma tét hon 14 hoa tan trong nudc.

Thuét ngit “alkylen polyoxit polycarboxylat”, dugc hiéu 14 cac copolyme
c6 chu triic dang ring luge & mach chinh cé cac mach bén dugc ghép gbém
alkylen polyoxit.

Thuat ngit “lugng este” cua polyme, duge hiéu 13 ty 18 cac don vi
monome ciia mach chinh cé nhém chirc este dugc thé hién béng cong thirc
dudi day: '

O—R1

o~

*

trong d6, R1 1a nhém mang it nhit m6t nguyén ti cacbon ma dugc lién két
v6i nguyén tir oxy ctia nhém chirc este va * 1a ky hiéu cia mach chinh. Cu thé
13, R1 c6 thé 1a nhém alkyl hoic mach ghép gbém alkylen polyoxit. Lugng este
dugc thé hién bing phan trim mol va luong nay dugc tinh toan bang cach 14y
s6 cac nhém chirc este trén mach chinh chia cho téng s6 don vi monome trén
mach chinh.

Vi dy, chat két dinh thuy Iyc c6 thé 13 xi mang pooc-lan. Day c6 thé 14 xi
mang loai CEM I, CEM II, CEM III, CEM IV hoic CEM V theo tiéu chuin
vé “xi mang” NF EN 197-1.

Theo vi du vé phuong an, néng dd theo trong lugng cua dich chiét kho
clia chat phu gia thit hai déing ra 13 16n hon 25% va déing ra la thp hon 100%,
t6t hon 13 chira tir 26% dén 99%, tét nhét 1a chira tir 30% dén 95% so véi
ndng do theo trong lugng cla dich chiét kho ciia chit phu gia thi nhit.

Chét phu gia tht hai 14 mot chit khir nuéc ma 1am cho né c6 thé lam
giam hon 12% lugng nuéc cin dé san xuit bé tong. Theo vi du vé phuong 4n,
chit phu gia tht hai ndy 1& mot chdt khir nuéc thudc loai polyme
polycarboxylat hoic PC. Vi dy, chat phu gia thir hai thu duogc, vi du béng cach

dong tring hop cdc monome cuia polyoxy alkylen (met)acrylat va cac
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monome cla axit carboxylic, va tlly ¥ cic monome khac ma dugc ddng tring
hop véi cac monome nay.

Chét phu gia thir hai c6 thé 14 PCP va ¢6 céu tric dang ring lugc chira it
nhit mdt mach chinh va cic mach phy. Chét phy gia thi hai c6 thé 13 mét
polyme thudc loai polyoxy alkylen polycarboxylat. Theo mét vi du vé& phuong
&n clia sang ché, chét phu gia thir hai 13 chét phu gia CHRYSO Fluid Optima
206 duoc goi trén thi truong 1a Chryso. Theo mét vi du khéc vé& phuong 4n
clia sang ché, chét phu gia thir hai 12 mot polycarboxylat cta polyoxyalkylen
c6 ban chét 14 metacrylic.

Mot vi du v& quy trinh san xuét polyme metacrylic, mgt polycarboxylat
cta polyoxyalkylen c6 ban chat 13 metacrylic, ma dugc sir dung lam chét phy
gia thr hai dugc m6 ta.

Céc thanh phan duéi day dugc dua lién tuc vao binh ba cb c6 dung tich
500ml:

-86,8g metylmetacrylat polyetylen glycol (MMPEG) c¢6 trong luong
phén tir 1a 1100 dalton;

-13,1g axit metacrylic; va

-150g tetrahydrofuran (THF).

Binh nay duoc trang bi que do nhiét d9, 16 nap nito dé tién hanh loai khi
dung dich chtra trong binh nay va mét hé théng lam mat dé ngung tu cac hoi
giai phong ra.

Sau khi bt ddu luu thdng nuéc trong hé thong 1am mét va loai khi nito,
bt dau khudy ciing nhu 14 gia nhiét méi trudng phan tmg dén nhiét d6 cai dit
12 60°C. Mot khi dat t6i nhiét do cai ddt va méi truong phan tmg dugc loai khi
thich hop (gan 20 phut), 0,42g axit thioglycolic dugc bd sung vao binh nay.
Hai phit sau, 0,59g Vazo™ 52 dugc bd sung (chét khoi nhiét dugc goi trén
thi truong 1a DuPont). Thao tac nay dugc sir dung nhu 13 thoi gian d6i chimg.
Mai trudng phéan ung dugc gilt & nhiét do cai dat trong 6 gid. Sau d6 ngimg

gia nhiét va méi truong duge dé ngudi. Khi ¢ nhiét 46 méi trudng, bd sung
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nudc vao mdi trudng ndy va THF duge hiit chan khéng bing cich bay hoi
quay. Do d6, dung dich nuéc chira polyme dugc thu hdi ma c6 thé duge sir
dung 1am chét phu gia thir hai theo mot vi du vé phuong 4n cia sang ché.
Theo mét vi du vé& phwong 4n cua sang ché, chat phy gia thir nhit 13 chét
phu gia CHRY SO Fluid Optima 100 dugc goi trén thi trudng 14 Chryso.
Theo vi du vé mét phuong 4n, chét phu gia thir nhat tuong Ung véi cong
thuc (1) dudi day:

/R (1)

[R-O(Ri-O)nlr+q[Q(-N Wl
A-PO3zH2

trong do:

- R 1a nguyén tr hydro hodc nhém hydrocacbon héa tri mét c6 tir 1 dén
18 nguyén tlr cacbon va tlity ¥ mét hodc nhidu nguyén tir khac loai;

- R; 1a tuong tu hodc khéac va 1a alkylen, vi du etylen, propylen, amylen,
octylen hodc xyclohexen hodc arylen, vi dy styren hodc metylstyren, R; tiy y
chira mgt hodc nhidu nguyén tir khac loai;

- Q 12 nhém hydrocacbon c6 tir 2 dén 18 nguyén tir cacbon va tuy y mot
hoic nhidu nguyén tir khéc loai;

- A 1a nhém alkyliden c6 1 dén 5 nguyén tir cacbon;

- Rj 1a tuong tu hodc khac va ¢ thé dugc chon tir:

* nhém A-PO;H,, A c6 nghia néu trén;

* nhém alkyl c6 1 dén 18 nguyén tir cacbon va c6 thé mang nhém [R-

- O(R;-0),], R va R; c6 nghia néu trén;

* va nhom:

/R

-B-N
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* Ry lanhém nhu Rj;
* B la nhém alkylen c6 2 dén 18 nguyén tir cacbon;

- "n" 13 mot s6 16n hon hodc bing 0;

- "r" 13 téng c4c nhém [R-O(R;-0),] duoc mang béi tit ca R;;

- "q" 13 s6 nhém [R-O(R;-0),] dugce mang bai Q;

- téng "r+q" 1a tir 1 dén 10;

- "y" 1a mét s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 3;

-Q,NvaR;cé thé cling nhau tao thanh mét hodc nhiéu vong, mot hodc
nhidu vong nay con c6 thé chira mét hodc nhiéu nguyén tir khac loai khéc.

Cac hop chét hodc mudi clia cic hop chét c6 cong thie (1) cb thé duge
st dung. Mudi cta cac hop chéit c6 cong thirc (1) c6 thé 1 hop thirc hodc
khéng, hon hop hoic khong, va duge ciu tao véi cac kim loai kiém, kim loai
kiém thd, amin hodc amoni bac bén.

Mot vi du khéc vé quy trinh diéu ché cac hop chit c6 cong thirc (1) dugc
mb ta trong don yéu ciu cip patent chau Au s6 0 663 892.

Theo sang ché, cac hop chit duge wu tién cb cong thuc (1) duoc sur
dung, trong d6 R 1la mét nguyén tr hydro hoic metyl, etyl hoic nhém
nonylphnol. Tt hon nita 13, R 1a nguyén tir hydro.

Nhém R; duge uu tién chon tir etylen va propylen. Tham chi tét hon nita

la phﬁn 16n hodic tit ca cac nhém R; 13 etylen, va véi luong thich hop dé duy
tri d3c tinh hoa tan trong nudc hodc phan tén trong nude ciia hop chit c6 cong
thace (1).

Tét hon 13, nhém Q ¢ 2 dén 12 nguyén tir cacbon, va t6t hon nira 13 ¢6 2
dén 6 nguyén tir cacbon. Thuén loi 13, Q duoc chon tir etylen, xyclo-hexen
hodc n-hexen.

Nhém alkyliden A, ma mang nguyén tr cacbon héa tri hai tét hon 1a
mang tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon. Pic biét thich hop néu A 13 nhém

metylen.



27660

Nhém Ry, ma tiy y & dang mudi, t5t hon 1 dugc chon tir -CH,-PO;H,,
metyl va nhém C,H,;N(CH,PO;H,),, t5t hon nita 13 R; 12 nhém -CH,-PO;H,.
Mong mudn ring "n" ndm trong khoang tlr 1 dén 10 000. Céc gia tri cua
"n" nim trong khoang tir 1 dén 500 dic biét dugc wu tién. Ly tudng la, gia tri
"n" ndm trong khoéng tir 1 dén 250.
Téng "r + q" 13 téng s6 céc mach polyoxyalkyl. Tt hon 1, téng nay nhé
hon 3. Tt hon nita 1a béng 1.
Néu & dang muéi, t6t hon 14 cac hop chét cé cong thirc (1) 12 mudi natri,
canxi hodc dietanolamin.
Céc qué trinh diéu ché chét phu gia thir nhét c6 cong thirc chung (1) ndu
trong nhiéu hon hai vi du dwoc mé ta dudi day.
Vi dy dau tién vé chét phy gia thir nhét c6 cong thirc (2) duéi day:
/ CH2-PO(OH),
HO-(CH2-CH2-0)50CH2CH2-N 2)
CH2-PO(OH),

Vi du dau tién vé chit phu gia thir nhit dugc didu ché tir hop chét trung
gian thong thuong c6 cong thirc (3) dudi day:

HO - (CH,CH;0)s¢ - CH,CH, - NH, 3)

Céc thanh phan sau duoc dua vao binh c6 ba b c6 dung tich 1 lit dugc
trang bi thiét bi lam mat: 226g hop chit c6 cong thirc (3), 16,4g axit
phosphoro tinh thé va 12g axit clohydric trong dung dich nuéc & ndng d6
35%.

DPun néng hén hop nay trong didu kién khudy dén nhiét d6 téi da l1a
10°C, sau d6 17,8g dung dich nudc chira formaldehyt & néng do 37% duoc
dwa vao trong nim gi¢ va duoc dun hdi luu 17 gid.

Sau do, rét mdi trudng phan ing vao 900cm’ nudc lanh, va lugng chét

kho dugc diéu chinh dén 30% béang céch pha lodng.
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Theo mét vi du vé& phuong 4n, chét phu gia thir nhét c6 cong thic (4)

duéi day:
CH2-PO3H
/CHzPOsH,
[MIp[Q(-N )y] 4)
H2-PO3H>
trong do:

- M 14 nhém hydrocacbon mach thing hoic mach nhanh (tay y ¢ dang
dendrime) tlly ¥ chtra mot hodc nhidu nguyén tir khac loai (O, N, S); tly y co
ban chét khic nhau;

- Q 12 nhém hydrocacbon c6 tir 2 dén 18 nguyén tir cacbon va tuy y mot
hozc nhidu nguyén tir khéc loai;

- "p" 1a mdt s nhém [M] dugc mang béi Q, p duge bao gdm tir 1 dén
10; va

- "y" 1a mot s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 3.

Nhém M ma 1a tng p 14 gidng hodc khac nhau. Tét hon 13, nhém M
khéng chtta nhém phosphat. Mdi nhém M cé thé c6 trong lwong phan tir 16n
hon 1000g/mol. Trong lugng phén tir ciia tit ca cac nhém M cia cung mot
phan tir t6t hon 12 nim trong khoang tir 2000 dén 10000g/mol.

T6t hon 13, s6 p nhé hon hai 14n so véi sé y.

Phuong phép do d6 trai cia ché phidm thuy luc

Nguyén tic do d6 trai bao gém dua ché phdm thuy luc thir nghiém vao
khudn do dd trai hinh chép cut, sau d6 d6 ché phim nay tir khudn do do trai
hinh chép cut ndy dé xac dinh bé mit cta dia thu duge khi ché phim thuy luc
ngung trai. Khudn do d¢ trai hinh chdp cut tuong véi sur tai tao & mirc % cla
hinh chép nhu dugce xac dinh bai NF P 18-451 Standard, 1981. Khudn do do
trai hinh chdp cut c6 cac kich thudc sau:

- duong kinh trén: 50 +/- 0,5mm;

- duong kinh day: 100 +/- 0,5mm; va
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- chiéu cao: 150 +/-0,5mm.
Toan bd hoat dong nay dugc tién hanh & nhiét d6 20°C. Po d6 trai duge

tién hanh theo cach sau:

. D6 ché pham thuy luc thir nghiém vao khuén déi chimg trong mét
khoang thoi gian;

o Néu cén, g5 cho ché phim thuy lyc phan bb ddng déu trong khudn
hinh chép cut;

o San béng bé mit trén ctia khuén;

o Nhic khuén hinh chép cut theo chiéu thang dimg; va

o Do d6 trai theo bén duong kinh & géc 45° bang thude cap. Két qua

do do trai 13 trung binh cta bdn gia tri, +/- Imm.

Phuong phép do d6 nhét ciia ché phdm thuy luc

Do d6 nhét ché phim thuy luc thir nghiém bao gdm do thoi gian chay
qua khuén do 46 nhét hinh chop cut. Khuoén do d¢ nhét hinh chép cut cé
dudng kinh sau:

- dudng kinh 16n: 150mm; va

- duong kinh nhé: 17mm.

Khuon do d nhét hinh chép cut con c6 mdc thir nhat va mébe thir hai ma
c6 thé 12 cc mbc song song & trén cac mit cua khudn hinh chép cut va cac
duong x4c dinh vudng géc véi truc ciia khudn hinh chép cut. Méc thir nhét
gan véi day cta duong kinh 16n hon so véi méc thir hai. Khoang cach giita
hai mbc nay 13 60mm, mdc thir nhét 1a & 12mm tinh tir day dudmg kinh 16n.

Toan bd hoat dong niy dugc tién hanh & nhiét d6 20°C. Po d6 nhét cua
ché phim thuy luc duoc tién hanh theo cach sau:

o Dinh hudng truc ctia khudn hinh chép cut theo chidu thang dimg,
dudng kinh nhé duge dinh hudng di xubng va duoc day bing mot cai nit;
. D6 ché phdm thuy luc vao khudn hinh chép cut dén muc tdi da la

trén moc th( nhat;
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o G& ché phim thuy luc bing que tron d& dam bao khong c6 bot khi
16n;

° Thao nut;

. Bét diu bam gid khi lugng ché phim thuy luc di qua mbc thu
nhét;

o Dimg ddng hd bAm gi¢r khi luong ché phim thuy luc di qua méc
th{ hai; va

Ghi lai thoi gian, ma 13 d6 nhét cta ché phim thuy lyc.

Phuong phép do thdi gian bét ddu dong cimg va thoi gian két thic dong

cung cua vita

Phuong phap nay dugc dya trén phuong phép do da dugc chudn héa dé
x4c dinh thoi gian dong ctimg va do 6n dinh theo tiéu chudn EN 196-3.
Phuong phap nay sir dung may do d§ dong cimg VICAT tu dong nhu duge
md ta trong tiéu chuin EN 196-3, khudn hinh chép cut va mot dd chira. May
do d6 dong ctmg VICAT bao gdm mét kim, mot dia va mét co chu chuyén
dong cia kim tuong ung véi dia doc theo truc thang dimg. Kim nay c6 thé c6
hinh dang cua xi lanh thing c6 chiéu dai 16n hon 45mm va dudng kinh x4p xi
1,13mm. Tryc cta kim 13 thing dimg. Db chita c6 cac kich thuéc 16n hon
khuén va dugc dat trén dia. Khudn nay c6 hinh chép cut. Khuén duoc dit
trong d6 chira, truc cta khuén trung véi truc quay cua dia.

Toan bd hoat dong nay dugc thuc hién & nhiét 46 20°C. Phuong phap

danh gi4 thoi gian bat du dong cimg va thoi gian két thuc dong cing cta vira

1a nhu sau:

° Tra du khuén hinh chép cut nhd chdi va tra dau khi thao khuon;
o Dit khudn nay vao trong dd chira;

. D4 vita vao khudn nay;

J - San béng bé mit ciia khuén nho thude dé thu dugc bé mit phéng;
° Dit bd phéan lép rap khuon + dd chira trén dia;
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o B6 sung mét khéi luong khéac 700 g vao chan kim;

o Dich chuyén kim trong vita, thoi gian gitta mdi 14n ha thip cia
kim 14 10 pht, su dich chuyén cta kim tuong tmg véi bia roi tu do tir bé mat
tu do cua vira. Hoat dng nay dugc lgp lai 90 phat.

Thoi gian bt dau déng cimg twong ung voi thoi gian sau khi kim roi chi
dén 4mm + lmm tir d4y khudn. Thoi gian dugc do tir thoi diém TO cla
phuong phép tao vita dugec md ta sau ddy. Thoi gian két thuc dong cing
tuong Umg véi thoi gian sau khi ma kim chi roi ¢én 0,5mm trong vita. Thoi
gian ndy dugc do tir thoi diém TO ctia phuong phép tao vita dugc moé ta dudi
day.

Phuong phap tao vita

Vita dugc tao ra nho mdy tron loai Perrier. Toan by hoat ddng nay dugc

tién hanh & nhiét d6 20°C. Phuong phap tao vita ndy bao gdm cac budc duédi

day:
o Cho cat vao chiu tron;
o O T = 0 gidy: bit du tron & tbe do thip (140 vong/phut) va dong

thoi bd sung nuée lam am trong 30 gidy, sau d6 tiép tuc tron & tbc do thap

(140 vong/phiit) cho dén 60 gidy;

o O T =1 phut: dimg tron va dé yén trong 4 phut;

o O T =5 phat: (TO dbi véi phuong phép do thoi gian dong climg):
bd sung chét két dinh thuy luc;

. O T = 6 phut: tron & tdc dd thap (140 vong/pht) trong 1 phut;

o O T = 7 phut: bd sung nuéc tron (+cac chét phu gia thi nhit va
thir hai) trong 30 gidy (ddng thdi trén & tdc d thap (140 vong/phit)); va

. O T =7 phit va 30 gidy: tron & tde db cao (280 vong/phnt) trong 2
phut.

Céc cong thuc vita

Hai cong thirc vira dugc sir dung dé tién hanh céc thir nghiém nay.
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Bang 1: cong thic vita 1

Thanh phan Khoi
lwong (g)
Xi mang 480,4
Cat ISO 1350
Cat silic » 200,1
Bt khoang da voi 354,1
Tong luong nuée, trong do: 326,7
- nudc tron
- nudce 1am 4m cét 226,7
100
Ty 1€ nude/xi mang 0,68

Bang 2: cong thic vita 2

Thanh phan Khoi
lwong (g)

Xi mang 480,4
Cat ISO 1350
Cét min 200,1
Bot khoang da voi 340,8
Téng luong nuéc, 297,8
trong do6:

- nudc tron 197,8
- nudc 1am 4m cat 100
Ty 1€ nudc/xi mang 0,62

Xi méang 13 xi ming pooc-lan loai CEM I 52.5 N dugc san xut & nha

may xi mang Lafarge Saint-Pierre-La-Cour.
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Cat ISO 1a cat CEN EN 196-1 d4 kiém nghiém (Nha cung cip: Société
Nouvelle de Littoral). Day la cét silic tu nhién, c6 hat tron, véi lugng silic it
nhit bing 98%. Thanh phan hat cta c4t ndm trong gi6i han dugc néu trong
bang 3.

Bang 3 — thanh phan hat cta cat ISO

Kich thwée ciia 16 sang vudng | Lwong hat qua c& dwge gitr
(mm) lai trén sang (%)

2,00 0

1,60 7+5

1,00 33+5

0,50 67 +5

0,16 875

0,08 99 + 1

Bot khoang da voi 12 bt khoang Erbray (nha cung cip: MEAC). Cat
silic 1a cat Fulchiron PE2 LS (nha cung cép: Fulchiron).

Céac dic tinh nhit dinh coa vita dugc san xuit theo cong thirc 1 hodc 2,
va bao gdbm mét hén hop gdm cac chét phu gia thir nhit va thir hai véi cac
lwong khac nhau dugc so sanh trong céc vi du duéi ddy. Chét phy gia thir nhét
duoc goi 1a Add 1 va 1a CHRYSO Fluid Optima 100 (nha cung cip: Chryso)
trong cac vi du dudi ddy. CHRYSO Fluid Optima 100 1a mot chét phu gia
thudc ho diphosphonat va céng thirc ctia chét phu gia nay la tuong tmg vai
cong thic (2). Chét phu gia thi hai dugc goi la Add 2 va tuong Ung véi
polyme cia thudc loai pdlyalky]en oxit polycarboxylat. Nong do hodc cac
lugng clia céc chét phu gia thi nhét va thi hai dugc thé hién theo trong lugng
so véi trong lugng cia xi ming. PSi véi mdi vira, theo cac phuong phap do
néu trén day, cac yéu té dudi day duoc do:

- thoi gian bét dAu dong cimg;

- d0 trai cla vita tai cac thoi diém lién tiép; va
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- d0 nhét cua vita & cac thoi diém lién tiép.
Vi du thye hién siang ché

Vidul

Vira tuong Ung véi cong thirc 2 duge san xuit. Chét phu gia Add 2 1a
CHRYSO Fluid Optima 206 (nha cung cp: Chryso). Ba vi du v& ndng do cua
cac chat phu gia Add 1 va Add 2 dugc thir nghiém. Céc két qua thu duogc
duoc thé hién ciing nhau trong bang 4 dudi day:

Bang 4
Optima 100/ Luong Laru bién hoc
Optima 206 | Tong (mm) D9 nhét & Thoi gian
(%) luong | Luong | Luong | & thoi didm 5 | thoi diém 5 bét dau
Add1 | Add2 phut phut dong cing
100/0 0,9% | 0,9% | 0,0% 305 14 > 12 gio
5 gio 45
50/50 0,34% | 0,17% | 0,17% 345 24 phut
4 gio 50
0/100 0,32% | 0,00% | 0,32% 315 35 phut

Lugng mdt minh chit phu gia Add 1, (dugc ding d& chi la
“lugng_Add_1”) twong {mg voi d6 trai ban diu nhat dinh. Lugng mdt minh
chat phy gia Add 2, (dugc dung dé chi 13 “lugng_Add 2”) tuong tmg véi
cling mdt do trai ban dau cia san phim nay. Lugng theo ly thuyét,
“lugng_hdn hop” clia hdn hop nay twong tmg véi dd trai ban diu nhu nhau va
chita phan trim “w% Add_1” theo khdi lugng ctia chat phy gia Add 1 va phan
tram “w%Add_2” theo khéi luong cta chét phu gia Add 2 c6 thé dugc tinh
toén bi quy tic cac hdn hop theo phuong trinh duéi day:

1 _ w%Add_1
Lugng_Add_1

w%Add 2
Lugng_Add_2

Luong_h&n hop(
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Trong vi du ndy, lugng theo 1y thuyét cia hdn hop hod 1ong chira 50%
trong luong chét phu gia Add 1 va 50% trong luong chét phu gia Add 2 s& 1a
0,49% trong lugng so véi trong lugng cia xi ming dé thu duge db trai ban
d4u 13 320 mm. Lugng thu duoc thuc 13 0,34% trong lugng so véi trong luong
cla xi ming. Do d9, tic gia sang ché ngac nhién cho thy ring lugng thuc cia
hén hop chira 50% trong lwong chét phu gia Add 1 va 50% trong luong chét
phu gia Add 2 d¢ thu dugc do trai ban du nhét dinh 1a thip hon lugng ky
vong theo ly thuyét. Hon thé nita, d6 nhét ban ddu (¢ thoi didm 5 phut) cta
vita chira cic chit phu gia Add 1 va Add 2 thich hop 13 thip hon d6 nhét ban
d4u cta vira chi chira chét phu gia Add 2. Hon thé nita, thoi gian bat diu dong
clng clia vita chira cic chit phu gia Add 1 va Add 2 thich hop 13 thip hon 13
rét so v6i thoi gian bit ddu dong clng cia vita chi chira chit phu gia Add 1 va
chi cao hon mdt chut so véi thoi gian bit diu dong cing cua vita chi chira
chit phu gia Add 2.

Vidu2

Vita tuong ng véi cong thitc 1 dwgc san xuat. Chéat phu gia Add 2 1a
CHRYSO Fluid Optima 206 (nha cung c4p: Chryso). Ba vi du vé ndng d6 cia
céc chit phu gia Add 1 va Add 2 dugc thir nghiém. Céc két qua thu dugc

dugc thé hién cling nhau trong bang 5 duéi day:

Bang 5
Optima 100/ Luong
Optima 206 Téng
(%) luong | Luong | Luong Luu bién (mm) |D§nhét dthoi | Thoi gian bit
Add 1 Add2 | &thoidiém 5 phit |diém 5 phat dAu dong cimg
100/0 0,75% | 0,75% | 0,00% 320 8 > 15 gioy
50/50 0,24% | 0,12% | 0,12% 330 13 5 gitr 45 phut
0/100 0,24% 0,0% | 024% 340 18 5 gid 30 phut
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Theo vi du ndy, lugng theo 1y thuyét ctia hdn hop hoé léng chira 50%
trong lugng chit phu gia Add 1 va 50% trong lugng chét phu gia Add 2 sé la
0,36% trong lugng so véi trong lugng cia xi ming dé thu dugc do trai ban
du 1a 330 mm. Luong thuc té thu duoc 13 0,24% trong luong so véi trong
luong cta xi ming. Do d6, tac gia sang ché ngac nhién chi ra rang luong thyuc
ctia hdn hop chira 50% trong lugng chét phu gia Add 1 va 50% trong lugng
chit phu gia Add 2 dé thu dwoc dé trai ban dau nhit dinh 1a thap hon luong
ky vong theo 1y thuyét. Hon thé nita, 46 nhét ban diu (& thoi diém 5 phut) ciia
vita chira cic chét phu gia Add 1 va Add 2 thuén loi 14 thép hon d6 nhét ban
dAu clia vira chi chira cht phu gia Add 2. Hon thé nira, thoi gian bit dau dong
cung cla vita chira cac chat phu gia Add 1 va Add 2 thuan 1¢i 14 thdp hon 15
rét so véi thoi gian bét diu dong clng cua vita chi chira chét phu gia Add 1 va
c6 muc gidng thoi gian bit diu dong cing cua vita chi chira chit phu gia
Add 2.

Vidu3

Vita twong tng véi cong thitc 1 duge san xuit. Chét phu gia Add 2 1a
metacrylic PCP. Sau vi du vé ndng do cia cc chit phu gia Add 1 va Add 2
duge thir nghiém. Cac két qua thu dugc dugc thé hién cung nhau trong bang 6

dudi day va dugc minh hoa trong céc fig.1 va 2:

Bang 6
Optima 100/ Luong
PCP Tong
(%) hrong Luong | Luong | Luwubién(mm) |Donhét & thoi diém | Thoi gian bét diu
Add1 | Add2 | &thoidiém 5 phat 5 phut dong cimg

100/0 0,75% | 0,75% | 0,00% 320 8 > 15 gioy
80/20 0,30% | 0,24% | 0,06% 340 11 6 gidr 45 phut
50/50 024% | 0,12% | 0,12% 345 14 5 gidr 55 phut
30/70 0,24% | 0,05% | 0,19% 335 16 6 gid 00 phut
10/90 0,24% | 0,03% | 0,21% 335 16 5 gid 46 phut
0/100 0,24% | 0,00% | 0,24% 340 15 5 gidr 50 phut

-19-




27660

Trong fig.1, dudng cong C1 thé hién mirc ting luong hdn hop hod 1éng
trong vita theo ly thuyét so v6i phan trim ctia chét phu gia thit hai trong hdn
hop hoa 16ng dé thu dugce do trai ban dau nhét dinh xap xi 330mm. Duong
cong C1 thu dugc tir quy tic phéi tron néu trén. Theo vi du nay, ngac nhién la,
luong thyc ctia hdn hop hoa 16ng 13 thip hon lugng ché phim d8 thu duogc do
trai ban dau 1a 330mm. Ngoai ra, it nht cho dén khi dat duogc phén trim chit
phu gia thit nhat thdp hon 75% trong lugng trong hdn hop hoa léng, luong
hdn hop hoa 1éng chi ting nhe so véi lliqng ctia hdn hop hod 1éng chira 100%
trong lugng chit phu gia thi hai. Hon thé nita, d6i v6i ché phim phén tan
chira it nhat 50% trong luong chét phu gia Add 1, 6 nhét cua vira chira cac
chit phy gia Add 1 va Add 2 thich hop 14 gin bing d6 nhét ca vita chi chira
chét phu gia Add 1 va thdp hon d6 nhét ban ddu cta vita chi chita chét phu
gia Add 2. Hon thé nita, thoi gian bat diu dong cling clia vita chtra céc chét
phu gia Add 1 va Add 2 thich hgp 1a thép hon r5 rét thoi gian bit dAu dong
cling ctia vita chi chira chét phu gia Add 1 va chi cao hon khoang gin 1 gior
(d6i vé6i ché phdm phan tan chira 80% trong lugng chit phu gia Add 1) so véi
thoi gian bt diu dong cimg cla vita chi chira chét phu gia Add 2.

Do d6, néu n(“)ng do theo trong lugng cua dich chiét khd ctia chat phu gia
thir hai ndm trong khoang tir 25% dén 100% so véi néng do theo trong lugng
cta dich chiét kho clia chét phu gia thir nht, ddng thoi s& thu dugc cac kbt
qua dudi day:

- d0 sut tuong tu v6i d6 syt ma thu dugc trong trudng hop chi sir dung chit
phu gia thir nhét;

- lvong hon hop hod 16ng trong ché phim thuy luc it hon khoang hon 50%
so voi lugng thu dugc trong trudng hop chi sir dung chét phu gia thir nhé;

- mc chim d6ng cimg thip hon hon 50% so v&i mitc chim dong ciing ma
thu dugc trong trudng hop chi str dung chét phy gia thir nhit had been used; va

- d0 nhét thap hon hon 15% so vé6i d6 nhét thu dugce trong trudng hop chi
str dung chét phu gia thir nht.
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Yéu ciu bao hd

1. Ché phém thuy luc bao gdm:

- it nhat mét chét két dinh thuy luc;

- it nhat mot chit phu gia khir nude thir nhat chira it nhat mot nhém
phosphonic amino-alkylen;

- it nhat mot chét phu gia khtr nuée thtr hai chira it nhit mot polyme c6
cdu tric dang ring lugc, polycarboxylat chita polyoxyalkylen cta axit
metacrylic, ndng do theo trong lugng cta cht chiét kho ctia chét phu gia thi
hai nim trong khoang tir 30% dén 95% ndng do theo trong luong ctia chit

chiét kho cta chit phuy gia thir nhét.

2. Ché pham thuy luc theo diém 1, trong do ndng d6 theo trong lwong cla
chét chiét khé ctia chét phu gia thtr hai nho hon hodc bing 90% ndng do theo
trong luong ctia chit chiét khé ctia chit phu gia thir nhét.

3. Ché phdm thay luc theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong d6

chét phu gia thir nhat c6 cong thirc:

/
[R-O(Ri-O)nlr+q[Q(-N )]
A-PO3H;

trong do:

- R 14 nguyén tir hydro hodc nhém hydrocacbon hoa trj mét ¢6 tir 1 dén
18 nguyén tir cacbon va tuy y mot hodic nhidu nguyén tir khac loai;

- R; 14 gibng nhau hodc khic nhau va bao gdm alkylen nhu etylen,
propylen, amylen, octylen hodc xyclohexen, hodc bao gém arylen nhu styren

hodc metylstyren, R; tuy ¥ chira mdt hogc nhidu nguyén tir khac loai;
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- Q 12 nhém hydrocacbon c6 tir 2 dén 18 nguyén tir cacbon va tuy y mot
hoic nhidu nguyén tir khac loai;
- A 13 nhém alkyliden c6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon;
-R;1a giéng nhau hoic khéac nhau va c6 thé dugc chon tir:
* nhém A-PO;H,, A c6 nghia nhu dugc néu trén day;
* nhém alkyl c6 tir 1 dén 18 nguyén tir cacbon va c6 thé mang céac
nhom [R-O(R;-O),], R va R; ¢6 cac nghia nhu dugce néu trén day;
* va nhom:
/R
-B-N
A-PO3H2
* Ry lanhém nhu Rj;
= B 1anhém alkylen cé tir 2 dén 18 nguyén ti cacbon;
- "n" 13 s6 16n hon hoic bang 0;
- "r" 13 tong clia cdc nhém [R-O(R;-0),] dugc mang béi tht ca R;;
- "q" 12 s6 lwgng nhém [R-O(R;-O),] duge mang béi Q;
- tbng "r+q" nim trong khoang tir 1 dén 10;
- "y" 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 3;
-Q, N vaR;co thé cung nhau tao ra mot hoac nhiéu vong, mdt vong
hoic cac vong ndy con c6 kha ning chira mét hodc nhidu nguyén ti khac loai
khac.

4. Bé tong chira ché phim thuy luc theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1

dén 3 dugc tron voi nudce.

5. Hon hop héa 1éng ding cho chét két dinh thuy luc chira it nhit mot chét
phu gia khir nudc thi nhét chira it nhit mét nhém phosphonic amino-alkylen
va it nhit mét chét phu gia khir nu6e thi hai chira it nhit mot polyme v&i cdu

trac dang rang lugc, polycarboxylat chira polyoxyalkylen ciia axit metacrylic,
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ndng dd theo trong luong ctia chit chiét kho cua chét phu gia th@ hai nim
trong khoang tir 30% dén 95% ndng do theo trong lugng ciia chét chiét kho

cta chat phu gia thir nhit.

6. Hon hop hoa léng theo diém 5, trong d6 ndng do theo trong lwong clia chét
chiét kho ctia chit phu gia thir hai nho hon hosc bang 90% ndng do theo trong

lwong ctia chat chiét kho ctia chat phu gia thir nhét.

7. Hon hop hoa 16ng theo diém bét ky trong s cac diém tir 5 d&én 6, trong do
chét phu gia tht nhit c6 cong thirc:
R|
[R-O(Ri-O)nlr+[Q(-N Wl
A-PO3H;

trong do:

- R 14 nguyén ti hydro hodc nhém hydrocacbon hod tri mot c6 tir 1 dén
18 nguyén tir cacbon va tuy y mot hodc nhiéu nguyén tir khac loai;

- R; gidng nhau hodc khac nhau va bao gdm alkylen nhu etylen,
propylen, amylen, octylen hodc xyclohexen, hoic bao gém arylen nhu styren
hodc metylstyren, R; tuy ¥ chira mot hodc nhidu nguyén tir khac loai;

- Q 12 nhém hydrocacbon ¢6 tir 2 dén 18 nguyén tir cacbon va tuy y mot
hodc nhiéu nguyén tu khéc loai;

- A la nhém alkyliden c6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon;

-Rjla giéng nhau hodic khic nhau va ¢é thé duge chon tir;

* nhom A-POs;H,, A c6 nghia nhu dugc néu trén day;
* nhém alkyl c¢6 tir 1 dén 18 nguyén tir cacbon va cé thé mang
nhom [R-O(R;-O),], R va R; c6 céc nghia nhu dugc néu trén day;

* yva nhom:
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* Rglanhém nhu R;
* B la nhém alkylen c6 tir 2 dén 18 nguyén ti cacbon,;
- "n" 14 56 16n hon hogc béng 0;
- "r" 13 téng c4c nhoém [R-O(R;-0),] dugc mang bdi tit ca R;;
-"q" 13 6 luong nhém [R-O(R;-0),] dugc mang bédi Q;
- tdng "r+q" ndm trong khoang tir 1 dén 10;
- "y" 13 s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 3;
- Q, N vaRjco thé cing nhau tao ra mdt hodc nhiéu vong, mot vong

hodc cdc vong ndy con c6 thé chira mdt hodc nhiéu nguyén tir khac loai khac.

8. Hon hop héa 16ng theo diém bat ky trong sb cac diém tir 5 dén 6, trong do
cht phy gia thit nhét c6 cong thirc:

/CH2-PO3H2
MIp[Q(-N )y]
Ha-PO3H;
trong do6:
- M 14 nhém hydrocacbon mach théng hodc mach nhénh, tuy y chira mot
hodc nhidu nguyén tir khéc loai;
- Q 12 nhém hydrocacbon c6 tir 2 dén 18 nguyeén tir cacbon va tuy y mot
hoic nhiéu nguyén tir khac loai;
- "p" 14 s6 luong nhom [M] dugc mang bsi Q, p nim trong khoang tir 1
dén 10; va

- "y" 14 s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 3.
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