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(21) 1-2021-02046

(57) Séang ché dé cap dén chat phu gia c6 thé ngan chin su tao ra nuwdc ty do tir
vira Xi mang ngay ca trong méi trudng ¢ nhiét do cao 1on hon hoic bang 150°C.
Cu thé, sang ché dé xuat chat phu gia trén co so silic oxit ma ngan ngira, trong
vira Xi mang dung dé trdm xi mang trong cac mo dau va cac moé dau khi, nuéc tu
do trong céc mdi trudng cé 4p suat cao va nhiét do cao 16n hon hoic bing 100°C,
cu thé 13 16n hon hoic bang 150°C va nho hon hoic bang 300°C, chét phu gia trén
co so silic oxit nay chira sol silic oxit trong nudc chira cac hat nano silic oxit co
ty trong thuc I6n hon hoic bang 2,15 g/cm?® va nhé hon 2,30 g/cm?, va vira xi

ming dung dé tram xi mang chira chat phu gia trén co so silic oxit nay.
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Linh vire Ky thuét dwoce dé cap

Séng ché dé cap dén, trong vira xi mang dung dé tram xi mang duoc st dung khi
khoan giéng trong cac mo gbm cac mo diu va cac mo dau khi trong cac moi truong co ap
suét cao va nhiét do cao, chat phu gia trén co so silic oxit dung cho vita xi mang tao ra do
long va cuong do tuyét voi bang cich ngan chin su tao ra nude tu do W via nay.
Tinh trang ky thuit ctia sang ché

rong qua trinh khoan giéng cua cac moé dau, cac mo khi va tuong tu, khi hoan thién

giéng, cong tac tram xi mang duoc thuc hién trong d6 vira xi mang duoc bom vao khoang
tréng (khe ho hinh vanh khuyén: déi khi duoc goi 1a vanh khuyén hoac twong tw) gitra bng
chdng va via (thanh bén), dé c6 dinh va gia ¢ bng chéng duge chén vao trong giéng dé
lam khung bén trong, dé ngan ngura hién tuong an mon, hodc ngan nglra dong nude n gam
chay vao giéng. Tram xi ming dé chi viéc phun vita xi ming dugc tao boi xi mang va nude
hodc nude hoa tan chira chat phu gia vao cac vi tri khac nhau trong giéng hodc bén trong
va bén ngoai ong chdng, va dugc phan loai thanh trdim xi mang lan dau va tram xi mang
Jan hai. Nhu duoc mé ta ¢ trén, tram xi mang lan dau dé chi viéc tram xi mang trong do
phan hinh vanh khuyén cua dng chéng (phan bén ngoai) dugc nap ddy xi mang sau khi 6ng
chbng duogc ha xudng, va thuong duoc thuc hién trong qud trinh chdéng 6ng binh thuong.
Ngoai ra, tram x1 mang JAn hai 1a viéc trdm xi mang lan hai sau do, va dé chi viée tram xi

mang dugc thuc hién cuc bo néu can.
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Trong qua trinh khoan giéng clia cac Mo dau, cdc mo khi va tuong tu, cac cong tac
khoan bang cach sir dung mili khoan (dung cu khoan) va cdc cong tac trdm xi mang néu
trén duoc thuc hién nhiéu lan, va khi giéng dau trd nén sau hon, nhiét do ¢ vi tri thao tac
tang 1én va ap sudt cling tang Ién. Trong nhiing nam gin diy, cong nghé khoan dugc cai
tién, va cac t?mg ciia mé dau va mé dau khi sau ¢ do sau tr 500m dén 1000m hoic 16n
hon di dugc khoan, va can thiét ké vita xi mang co thé tram xi ming ngay ca trong moi
trromg ¢d ap suat cao va nhiét dd cao. Hon nita, trong nhirng nam gan day, tin suét cac
giéng ngang ngay cang ting, trong do ¢6 thé dao theo chiéu ngang cac tang khai thac cua
céc téng ctia mé dau va mo dau khi dé lam ting khoi luong khai thac. Khac voi cac giéng
dirng va céc giéng nghiéng thong thudong, cac giéng ngang can cht v t6i tinh trang nuGe
bun trong qua trinh khoan va thiét ké vita xi mang st dung dé tram xi ming.

Vira xi mang dung dé tram xi mang dugc thiét ké theo tinh trang giéng nhu duge md
th & trén, va digc diéu ché bang cach bd sung, ngoai xi ming va nudc, cic chét phu gia
nhu chit lam tang tbc d6 dong cing xi mang, chit 1am cham dong ctng xi mang, cbt lidu
co ty trong thip, cdt liéu cé ty trong cao, chét phan tan xi ming, chét diéu chinh loai nuédce
xi mang, chat 6n dinh cwong do xi mang, va chit ngan ngira mat tuan hoan.

Ngoai ra, xi mang dugc su dung dé tram xi mang (con duoc goi 1a xi mang dung cho
giéng dau, xi mang dung cho giéng dia nhiét, hodc twong tw) c6 cic yéu cau vé tinh ning
khac v6i xi mang dung cho két cau chung, va vi du, n6 can ¢6 cac dic tinh thuc hién va do
bén nbu do léng ctia vira va phat trién cuong do ngay ca trong diéu kién ap suat cao va

nhiét do cao.

Pé lam tiéu chuan khi xem xét cac yéu cau vé tinh nang nay, tiéu chuan APT (ticu
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chuin dau mo duoc thiét 1ap boi Vién dau khi Hoa Ky) da dinh nghia cdc xi mang dung
cho giéng dau khac nhau theo loai va do bén sulfat, trong s ching xi mang loai G 1a xi
mang duogc su dung nhiéu nhét dé khoan giéng dau.

Tuy nhién, ngay ca khi ticu chuin API néu trén duoc thoa man, lwong nude tu do tao
ra tU vita xi mang tang lén trong cac moi truong co ap suét cao va nhiét do cao, va do do,
do long va cuong do xi méng cua vira xi mang bi giam di. Do do, can ¢6 bién phap co thé
ngin chin sy tao ra nudce tuw do ngay ca trong moi truong giéng néu trén.

Cho dén nay, dé lam chét phu gia ngan chin sy tao ra nude ty do tir vira xi mang, da
c6 cac dé xudt su dung sol silic oxit trong nudc c6 ¢ hat khoang 3nm dén 20nm, hoic
polyme nhu nhuya ABS (nhua copolyme acrylonitril-butadien-styren) hoac nhua ASA
(nhua copolyme acrylonitril-styren-acrylat).

Vi du, theo mdt dé xuét dé ngan chin nudc tu do tir vira xi mang bang céch b sung
silic oxit dang keo (sol silic oxit), tai li¢u sang ché 1 boc 16 vita xi mang duge bo sung silic
oxit dang keo c6 dién tich b& mat riéng bang khoang 50 m?/g dén 1000 m*/g ¢ ty 1& khoang
1% dén khoang 30% tinh theo trong luong kho ciia xi mang. Pa boc 16 rang vira nay co
lugng nuoc tu do nam trong khoang tir 0% dén 3,2% sau khi xtr 1y (hoa ran ¢ nhiét do duge
xéc dinh trude) 6 nhiét do nam trong khoang tir 25°C dén 91°C.

Tai liéu sang ché 2 boc 16 vat lidu xdy dung chira chit két dinh thuy lue, nude va silic
oxit dang keo duogc cai bién béng nhém chira 0,05% trong lugng dén 3% trong luong Al,Os
(duong xa, duong ham, cau, cong trinh xay dung, c¢b dinh giéng bang xi ming, va twong
tu). Tai liéu sang ché 2 boc 16 rang vita xi ming chua silic oxit dang keo duge cdi bién
bang nhom c6 dién tich bé mat riéng nam trong khodng tr 80 m?/g dén 900 m*/g 1a vita co

3
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da long t6t va hau nhu khong c6 nude tw do (tuy nhién, diéu kién nhiét da khong duoc boc
10).

Tai héu sang ché 3 boc 16 rang hon hop xi mang (vita xi mang) cd ty trong thép dén
siéu thip chtia xi mang, nano silic oxit ky nudc co dién tich bé mat riéng bang khoang 110
m’/g dén khoang 260 m*/g va & hat nam trong khoang tr Inm dén 100nm, it nhat mot chét
phu gia, va nuée cd do bén nén cao, dd x6p thip, luong nude tu do thap va luong nudc

N

tach ra th;ip, va thot gian lam didc nhanh. Vi dg, wong vi du 3, dd bgc 19 rang, trong via x1
mang thu duoc bﬁng cach trdn xi mang loai H va1 nano silic oxit ky nwde ¢o dién tich b
mit riéng 180 m?*/g va ¢d hat 20nm vé6i lugng 5% tinh theo trong lugng kho cua x1 mang,
va cac hat thay tinh min ¢6 ¢ hat 115um véi lugng 70% tinh theo trong hrong kho cua xi
mang, lwong nixée tw do 6 25°C 14 Ocm?,

INgoai ra, tai liéu phi sang ché 1 mé ta rang, mac du s6 truong hop ma trong dé tang
chai théc duoc dao theo chiéu ngang ngay cang ting, nhu a mdt bién phip aé cai thién
hi¢u qua thay thé bun khoan bang vita xi mang khi dao tang khat thac theo chiéu ngang, va
fam giém sy tach vat chat (bao gém chat long tu do) trong vita, silic oxit dang keo ¢6 ¢&
hat (LOSpm va dién tich bé mat riéng 500 m?/g dugc bd sung vio xi mang loai G (ty trong
cua vira xi mang la 1,89), va viéc thi cdng thuc té duoc thuc hién & phan nam ngang (c6
chiéu dai khoang 1500m).

Ngdéi ra, tai liéu sang ché 4 boc 16 thach cao, carboxyalkyl tan trong nudcc,
hvdrexyalkvl, carboxyalkyl/hydroxyalkyl hon hop cua xenluloza, mudi kim loai da hoa tri,
ziriconi oxyclorua voi hydroxyetyl xenluloza, hoac hén hop ctiz ching, 1a cac vi du cu the

vé cac chat phu gia sol gel thuan nghich dé diéu chinh Tugng nude ty do cua hon hop xi
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mang.

Céc tai liéu da biét:

Céc tai liéu sang ché:

Tai licu sang ché 1: Bang doc quyén sang ché M¥ s6 5,149,370

Tai liéu sang ché 2: Bang doc quyén sang ché Nhat Ban s6 4146719

Tai liéu sang ché 3: Bing doc quyén sang ché My s6 8,834,624

Tai liéu séng ché 4: Cong b6 don yéu céu cap bang doc quyén sang ché Nhat Ban sb
2017-508709

Céc tai liéu phi sang ché:

Tai liéu phi sang ché 1: Journal of the Society of Inorganic Materials, Japan Vol. 14,
2007, trang 464

Trorg sol silic oxit trong nuwde duoc boc 16 cho dén nay, vi du, sol silic oxit trong
nwée ¢ of hat khoang 3nm dén 20nm, sol silic oxit nay gel hoa ¢ nhiét dé bang hoic cao
hon 105°C. Ngoai ra, polyme néu trén c6 nhiét do chiu nhiét cuia nhua ABS bang khoang
100°C, va nhua ASA bang khoang 150°C, va duoc cho 1a tdc dung ngan chdn sy tao ra
nude tu do bi mat di trong moi truong 6 nhiét d§ cao lon hon hodc béng 150°C. Mac du
cac tai liéu sang ché 1 d2n 3 va tai lidu phi sang ché 1 néu trén md ta rang nudce fu do duge
ngan chin bang cach won silic oxit, khong thé khang dinh rang né co thé ngan chin nudc
tir do trong mdi truong c6 nhiét do 1én hon hoac bang 150°C.

Ngoai ra, silic oxit ky nude duge mé ta trong tai liéu sang ché 3 thuong can duge xir

Iy bé mat bang hop chat silan ky nudc trong sol silic oxit dugc phan tan trong dung moi



43569 6/32

hitu co, didu nay lam cho viéc san xuét chinh no tro nén dét do, va cé lo ngai rang kha nang
tron 1an voi vira xi ming trén co s& nude s& thap.

Ngoai ra, hydroxyetyl xenluloza, la mét hydroxyalkyl xenluloza tan trong nudc duoc
md ta trong tai liéu sang ché 4, ciing c6 diém noéng chay bang 140°C, va di cho rang tc
dung ngan chan sy tao ra nudce tu do bi mét di khi nhiét do nay vuot qua 140°C.

Bian chit k¥ thuit cita sang ché
Vién ¢ can duoc giai quyét boi sang ché:

Sang ché dé cap dén chét phu gia dé tron vao vita xi ming dung dé tram xi mang
trong cac moé daa va cdc mo diu khi, tic 13, muc dich cua sang ché 1a dé xuat chat phu gia
c6 thé ngan chan su tao ra nude tu do tir vita xi méng ngay ca trong moi truong c6 nhiét
do cao bé‘mg hodc cao hon 100°C, cu thé 1a béng hodc cao hon 150°C, va hon hop vira xi
mang duge tron v6i chat phu gia nay.

Giai phap giai quyét van dé:

Theo két qua ctia cac nghién ctru chuyén sau boi cc tac gid sang ché dé giai quyét
céc van dé néu trén, di phét hién dugc rang chat phy gia trén co s¢ silic oxit chira sol silic
oxit trong nudce chira cac hat nano silic oxit c6 ty trong thuc 16n hon hoac bang 2,15 g/em’
va nho hon 2,30 g/cm3v, frong vita xi mang dung dé tram xi mang duoc bo sung chat phu
gia trén co s silic oxit nay, ¢6 d6 long tuyét voi ma khong cé su két tip ngay ca trong cac
mot trudng ¢ ap suat cao va nhiét dé cao nhu nhiét do 16n hon hodc béng 100°C, cu the
1a 16n hon hoac béng 150°C va nho hon hoac béng 300°, c6 tac dung ngan chan sy tao ra

nude tu do tr vita xi mang, cé thé phat trién cuong do xi mang cao, va con co thé ngan
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chin céc khuyét tat khi thi cong (xi mang loing va su dién day cac 16 trong 1a khong du).

Twc la, theo khia canh tha nhat, sang ché dé cap dén chat phu gia trén co s¢ silic oxit
co tac dung ngan ngua, trong vira xi mang dung dé tram xi mang trong cac mo dau va cac
m6 dau khi, su tao ra nudc tu do tir vita nay trong cac mdi truong co ap suat cao va nhiét
d6 cao 16n hon hoac bfmg 100°C va nho hon hoac béng 300°C, chit phu gia trén co so silic
oxit nay chira sol silic oxit trong nudc chira cac hat nano silic oxit ¢6 ty trong thuc 16n hon
hodc bang 2,15 g/cm’® va nho hon 2,30 g/cm’.

Theo khia canh thit hai, sang ché dé cap dén chat phu gia trén co so silic oxit theo
khia canh tht nhét, trong d6 céc hat nano silic oxit ¢6 dién tich bé mit riéng theo phuong
phap hép thu nito (BET (N»)) nam trong khoang tr 10 m%/g dén 500 m%/g va dién tich bd
mat riéng theo phuong phéap hép thu hoi nuée (BET (H20)) nam trong khoang tir 5 m*/g
dén 65 m?/g.

Theo khia canh tht ba, sang ché dé cap dén chat phu gia trén co sé silic oxit theo khia
canh thu nhat hodc khia canh th hai, trong d6 cac hat nano silic oxit ¢ gia tri Q4 cua silic
oxit duoc xéc dinh bang *’Si-NMR trang thai ran nam trong khoang tir 35% mol dén 80%
mol.

Theo khia canh tht tu, sang ché dé cap dén chit phu gia trén co s¢ silic oxit theo khia
canh bit ky trong s6 khia canh tha nhat dén khia canh thir ba, trong d6 céc hat nano silic
oxit ¢ ¢& hat duge bién d6i theo hinh cau tuong duong dugc tinh t phuong phap BET
(N2) nam trong khoang tir Snm dén 100nm va c& hat theo phuong phap tdn xa anh sang

dong nam trong khoang tor 10nm dén 200nm:.
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Theo khia canh thr nim, sang ché dé cip dén vita xi mang ding dé tram xi mang,
chira chét phu gia én co s& silic oxit theo khia canh bat k¥ trong s6 khia canh thu nhit
dén khia canh thir tr & ty 1& 0,1% BWOC dén 10% BWOC (BWOC ¢6 nghia la % khoi
fwong tinh theo lwong chét rdn khod cua xi mang) lam fuong chat rén silic oxit, tinh theo
100 phin xi mang dung cho giéng dau.

Theo khia canh tht sau, sang ché dé cap dén vita xi ming duing dé tram xi mang, chia
chat phy gia trén o sd silic oxit theo khia canh bat ky trong 6 khia canh thir nhit dén khia
canh thir o & t9 18 nim irong khoang tir 0,1% BWOC dén 10% BWOC 13m laong chit ran
silic oxit, nudc & ty 1& nam ironcf khodng tir 30% BWOC dén 60% BWOC, chat tam cham
dong cimg xi mang o ty 18 nam trong khoang tr 0,1% BWOC dén 5% BWOC va céc chat
phu giakhic 6ty ié nam trong khoang tir 0,001% BWOC dén 10% BWOC, mét cach twong

r

Gng, tink theo 100 phan xi mang dung cho giéng dau, trong d6 cac chit phu gia khéc it nhit

7
S

1a ot chat phu gia dege chon fir nhom bao gom chat dicu chinhloai nudce. chat khir bot,

chat lam ting tde d6 déng cling, cot lidu ¢o ty trong thip. cot lidu o ty trong cao, chét phan
tdn xi mang, chét 4n dinh cudng d6 xi mang, va chét ngan nglra mat tuan hoan.

Thieo khia canh thir bay, sdng ché dé cap dén phuong phap thi céng trim xi méng,
trong do vira xi mang ding dé tram xi mang theo khia canh thtt ndm hogc khia canh thi
sdu duoe su dung 1am vita xi mang dung dé trdm xi ming dé dién day khoang trong giita
via va dng chdng bang xi mang dung cho giéng dau khi daa hode khi duge khar thic trong

I4

chc mdi trudng ¢b ap sudt cao va nhiét d6 cao 16n hon hodc biang 100°C va nhé hon hodc
bang 300°C, wong qua trinh khoan giéng déu hodc giéng dau khi.

Theo khia canh tnr tdm, sang ché dé cap dén phuong phéap tram xi mang bao gom
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cac budc:

cho vira xi mang dung dé tram xi mang theo khia canh thir nam hoac khia canh thix
sdu vao giéng, va

Jam dic vita xi mang ding dé tram xi ming ndy.

Hiéu qua cua sang ché:

Chat phu gia trén co s6 silic oxit theo sang ché c6 thé ngan chan sy tao ra nudce ty do
tr vita xi mang, khi vira xi mang dung dé tram xi mang duoc bo sung chét phu gia trén co
s0 silic oxit diroe st dung trong qua trinh khoan trong tang diu c6 ap sudt cao/rhiét do cao
160 hon hodc bﬁng 100°C, cu thé 14 16m hon hoac béng 150°C va nho hon hodc béng 300°C,
cd do 1dng tryét voi va dat dwoce cuong do xi ming cao, va co theé ngan chdn céac l(huyét tat
khi thi céng (vi du, x1 mang qua loang dé dién day khoang trong vdi via, va tac dung ch
dinh 6ng chéng 1a khong du).

Do d6, bang cach sir dung chat phu gia trén co s silic oxit theo sang ché trong vira
Xi mang dung dé tram xi mang, qua trinh hoan thién giéng ¢ thé duoc thuc hién on dinh
vl :nz"mg suft tdt ngay ca trong cac moéi truong co ap suét cao va nhiét do cao.

Mb ti chi tiét sing ché

Chét phuv gbia trén co so silic oxit theo sang ché khac biét bai chira sol silic oxit trong
mrde chita cac hat nano silic oxit co ty trong tﬁu‘c 16n hon hoic béng 2,15 g/em?® va nho
hon 2,30 glem?.

Séu déy, chét phu gia trén co s silic oxit theo sang ché s& duoc md ta chi tiét.

Sol silic oxit trong nude chra cac hat nano silic oxit

Nl
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Sol silic oxit trong nude dé chi hé phan tan dang keo st dung dung mdi hé nude lam
méi frudng phan tan va cdc hat silic oxit dang keo lam thé phan tin, va c6 thé duoc tao ra
bang phuong phap da biét bang cach sir dung thuy tinh long (dung dich natri silicat trong
nudce) lam nguyén licu.

Céc hat nano silic oxit (c4c hat silic oxit dang keo) chtra trong sol silic oxit trong nudc
dwoc st dung lam chat phu gia silic oxit theo sdng ché duoc dac trung boi c6 ty trong thuc
16n hon hode bang 2,15 g/emn’ va nho hon 2,30 g/em’.

Ty trong thuc 1a ty trong trong do chi thé tich chiém boi ban than chat duge s dung
lam thé tich dé tinh ty trong. Vi du, cac 16 rd va cac 16 tréng bén trong chtra rong chit xOp
khong &rgc bao gdm trong thé tich dé tinh ty trong, va ty trong thuc s la thap trir khi ciu
trac cua cac hat la dac. Cac hat silic oxit dang keo thay dbi vi cau tric (céu tric 16 xép)
phu thude vao diéu kién cua qua trinh didu ché chung va xir Iy nhiét sau khi didu ché. Vi
du, dé 1am cac hat silic oxit ¢ ban trén thi trudng, cac hat co ty trong thuc bé‘ng khoang
2.0 g/cm3 hodc nho hon la da biét. O day, silic dioxit (SiO2) c6 ty trong thuc bé“mo 2,20
g/em?, va ty trong cang g@fm gl tri nay, cAu tric cua céc hat silic oxit cang dac (it 18 16 va
15 tréng bén trong).

Khi xac dinh ty trong thuc theo sang ché, gia tri trung binh khi duoc xéc dinh 10 lan
bang phuong phap gidn nd thé tich khong d6i khi st dung khi heli dugc liy 1am ty trong
thue.

Cac hat nano silic oxit ¢6 dién tich bé mat riéng theo phuong phép hép thu nito (duoc
g0i 12 BET (N2)) tét hon 13 nim trong khoang tir 10 m*/g dén 500 m*g, va vi dy, 30 m*/g

dén 300 m¥/g, hoic 40 m?/g dén 200 m%/g.
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Ngoai ra, cac hat nano silic oxit c6 dién tich bé mit riéng theo phuong phap hap thu
hoi nudce (duoc goi 1a BET (H20)) tdt hon 1a nim trong khoang tir 5 m*g dén 65 m*/g, va
vi du, 10 m¥/g dén 50 m*g, hodc 15 m*/g dén 50 m*g. Hoi nude duge hap thu trén goc
hydroxy (OH) ctia nhém silanol trong silic oxit, va co thé noi rang gia tri nay phan anh do
giau cua cac nhom silanol trén bé& mit clia cac hat nano silic oxit.

Dién tich bé mat riéng theo phuong phép héap thu nito duge xac dinh bang phuong
‘phap BET, va dién tich bw mat riéng theo phuong phép hé thu hot nude duoc xac dinh
bang phwong phap hdp thu trong lugng.

Ty 1é cta dién tich bé mit riéng theo phuong phap hip thu hoi nude véi dién tich bé
mat 1leng theo phuong phéap hép thu nito [BET (H20)/BET (N3)] 1a hiéu qua dé danh gia
tinh wa ﬁu:é‘c ctia bé mit cua cac hat nano silic oxit, va co thé dénh gia rang ty 1€ nay cang
nhé, tinh ky nudce cémg cao. Vi du, theo theo sang ché, BET (H2O)/BET (N2) ¢6 thé duoc
diéu chinh nam trong i{lzb&ng tr 0.1 dén 1,3

Ngoai ra, cac hat nano silic oxit ¢6 gié tri Q4 cua silic oxit dugc thé hién bé’mg »Si-
NMR trang thai ran tot hdn 1a nam trong khoang tir 35% mol dén 80% mol, vi du, 40%
mot dén 80% mol, 40% mol dén 70% mol, 35% mol dén 70% *nol 40% mol Gén 60% mol,
hedc 35% mol dén 60% mol.

Theo qanfb éhé, 51'{1 tri Q4 cua silic oxit dwoc danh gia bang cach phén tich pho 2Si-
NMR trang thai rin bang cach st dung phuong phap phan cuc ngang (Cross Polarization,
CP).

Um

gi NMR trang thai rin 14 hié éu gua dé hiéu duoc trang thai lién két cta cac h yp chat
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Si rén nhu silic oxit. Trang thai Jién két cta silic oxit co t 1é duoc bicu dién dudi dang
(33, Q4 phu thuoc vae 5 luong cua lién két Si-O-Si va lién két 51 O-H (céc nhém silanol),
va (4 tuong ung voi trang thai ma cd bén lién két déu chi ra lién két Si-O-Si, tirc 14, trang
thdi trong dd Si khéng ¢6 nhém hydroxy (-OH). Trong phé 2Si-NMR trang thai rén, cic
dinh thu diroe ar silic cé céc trang thai ién két khac nhau dwoc phat hign & cdc vi tri khéc
nhau, va ) ha ang cach tach céc dinh nay va tinh ty 1€ dién tich, ty I£ dién tich cé thé duoc xem
Jaty 16 d6 giau ¢la Styong moi trang thai lién két T 1a, vide do pho YGI-NMR trang
Cthad rin lam cho co thé hicu dwoc mot cach dinh luong s 50 lu g cac nhdm silanol cla cac

hat nano-silic oxit & trang thai lién két.

Ngoai ra, theo sang ché, c& hat trung binh cua sol silic oxit trong nwde (cac hat silic
oxit dang keo) dé chi c& hat trung binh cta céc hat silic oxit dang keo la thé phan tan, va
duoc bitu dién bang duong kinh theo dién tich bé mat riéng (cd hat duoc bién doi thanh

o s : o < g
Winh ciu tuong duonz duoc tinh ar BET (Ny)) thu dugce bang cach xac dinh bang phuong
” D S g / O o . El h
phép hap tnu ito va ¢& hat theo phuong phap tan xa anh sang déng (phuong phap DLS).

Dumw kinh theo dién 'ch bé mat riéng (cd hat duoc bién d6i thanh hinh ciu tuonff

1

dwong G‘uoc tinh tu BET (N2 D (nm) thu dugc bang cach xéc dinh b bang phuong phap hap

UO

thu nito dugc tim ra tr dién tich bé mat riéng S (m?/g) dugce xac dinh bang phuong phap
hip thu nite bing céng thire D (nm) = 2720/,

.\

meaz ra, o hat fheo phuon o phap tan xa anh sdng d déng (dynamic light scattering
method, phurmt phap DLS) (sau day duoc o0i 13 c& hat trung binh DLS) b iéu dién gia tri

ng binh ciia ¢ hat thir cap (c& hat dugc phéan tan), va c¢o hat tr ung binh DS ¢ tr ang thai

duoc phan tan hoan toan duogc cho 14 bang khoang hai lan ¢ hat trung binh {duong kinh
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theo dién tich bé mit riéng thu dugc bing cach xac dinh bang phuong phéap hap thu nito
dinh ring cic hat silic oxit trong sol silic oxit trong nudc ¢ trang thai két hop khi c& hat

trung binh DLS tro nén 16n hon.

r 1

Trong céac hat nano silic oxit cua sol silic oxit trong nude theo sang ché, ¢& hat duoc
bién ddi thanh hinh cau tuong duong dugc tinh tr BET (N:2) t6t hon 12 nam trong khoang
R Sem dén 100am, va vi du, cé the 18 nam trong khoang tir 10nm dén 100nm, 20nn dén
20um, hode 20nm dén 70nn

Ngoai ra, c& hat theo phuong phép tan xa anh sang dong tt hon 1a nam trong khoang
tr 10nm dén 200nm, va vi du, c6 thé nam trong khoang tor 10nm dén 100nm, 20nm dén
100nm, hoac 20nm dén 100nm.

Sol silic oxit trong rardic ¢ the dugc tao ra bang phuong phip da biet shu duoe mé

r

{3 ¢ trén, VA co thé dwoc tao ta, vi du, bang phuong phéap gia nhiét dung dich axit silixic
thu dwoc bang cach trao dbi cation dung dich silicat kiém trong nudec.

Néng d6 ctia silic oxit (Si0») trong sol oth‘O it trong nude duoc su dung 1a khong
blglol h:é}n cu thé, hhu'ng 6 thé, vi du, nam ¢ rong khodng t 5% khéi laong dén 55% khbi
laong.

A

Vira xi mang dong dé tram xi mang

Sang ché con dé cap dén vita xi ming dung dé tram xi mang (hon hop tram xi mang)

chira chét p‘lu gia trén co so silic oxit.

Cu the, vira xi mang dung dé trdm xi mang theo sang ché chira xi miang dung cho
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giéng ddu va chat phu gia trén co so silic oxit, va chira chat phu gia trén co s¢ silic oxit 6
ty 18 ndm trong khodng tr 0,1% BWOC dén 10% BWOC (BWOC nghia la % khdi luong
tinh theo lwong chit rin khd cta xi mang (trong hrong xi méing)) 1lam luong chat ran silic
oxit, tinh theo 100 phé‘m x1 mang dung cho giéng dau.

Ngoai ra, vita xi mang dung dé tram xi ming theo sang ché co thé chira nudc, chat
lam cham dong cung xi mang va cac chét phu gia khic, ngoai xi mang dong cho giéng dau
~va chit phu gia trén co sé silic oxit. Luc nay, dé lam lwong trf)ﬁ ctia m:di thanh phan, cé thé
ron chit phu gia trén co'so silic oxit (dé lam luong chat ran silic oxit) o ty 1& nam trong
khoang tir 0,1% BWOC dén 10% BWOC, nude ¢ ty 1é nam trong khodng tir 30% BWOC
dén 60% BWOC, chat lam cham dong cing xi mang & ty 1€ nam trong khoang mr 0,1%
BWOC dén 5% BWOC, va cac chat phu gia khac & ty 1€ nam trong khoang tir 0,001%
BWOC dén 10% BWOC.

Df: lam xi mang dung cho giéng dau, xi ming bat ky trong sb xi mang loai A dén xi
mang loai H theo tiéu chuin ctia Vién dau khi Hoa Ky (American Petroleum Institute, APT)
“API SPEC lOA Specification for Cements and Materials for Well Cementing” co thé duoc
su dung. Trong s6 chung, xi mang loai G va xi mang loai H 1& duoc uu tién hon do céc
thanh phan cia ching dugc didu chinh d& dang bang cac chat phu gia va ching c6 thé duoc
st dung & nhiéu do sau va nhiét d6.

Chét lam chim dong ctng xi mang duge st dung dé duy tr1 @ long thich hop cta
vita Xl" mang cho dén khi két thiic c6ng doan va dé didu chinh thoi gian lam dic.

Chét 1am cham déng cing xi mang chtra lignin sulfonat, naphtalen sulfonat, borat,
hedc chét twong tu lam thanh phan chinh.

14
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Ngoai ra, dé 1am cac chat phu gia khac, it nhat mét chat phu gia duoc chon tir nhom
bao g@)m chét diéu chinh loal nudc, chit khir bot, chit lam tang tde dd doéng cung, cdt lidu
c6 ty trong thap, cbt liéu ¢6 ty trong cao, chit phin tan xi mang, chét 6n dinh cuong do xi
mang va chét ngin ngira mat tuan hoan c6 thé dwoc dua vao.

Chét diéu chinh loai nude c6 thé duoc st dung nham muc dich bao vé téng nhay nudce,
ngin ngua su loal nude sdm ctia vira, hodc tvong tu, va chira poiyme hiru co 6 trong hrong
phéan tr cao, cepolyme vinylamit vinyl axit sulfonic, hodc chat wong tu lam thanh phan
chinh.

Chat ki bot chira hop chét silic, ruou cao, hodc chit tuong tu lam thanh phﬁn chinh.

Cot lidu ¢o ty trong thép c6 thé duge su dung nham muc dich lam gidm ty trong ctia
vita xi mang khi co tang ton hao nrdc hodc ting 4p suat thép, hodc tuong @f, va chira
béﬁtonit, gilson:it, dét tao silic, pearlit, hat rdng pearlit réng, hbat rong tro bay, hat rong thiy
tirth nhom oxit silicat, hat réng natri bosilicat, hat rong nhom oxit, hat rong cacbon, hodc
twong tr {am thanh phan chinh.

Cot liéu ¢o ty trong cao 6 thé duge st dung nham rauc dich [am tang ty trong clia
vita xi méng dé cai thién hiéu qua thﬁy thé bang nudc bun ngan chan tang ap sudt cao, hodc
tubng tu, va chira bari sulfat, hematit, ilmenit, hodc twong ty lam thanh phﬁn chinh.

‘Ngdéi ra, chit phan tan xi mang c6 thé dugc st dung nham muc dich lam giam do
nhét cta vita xi mang va lam ting hiéu qua thay thé bang nude bun, hodc twong tur, va chia
san pham ngung tu naphtalen axit sulfonic formalin, san phém ngung tu poly axit acrylic,

san phamn ngung tu melamin sulfonat hoa, hodc chat twong tu lam thanh phan chiah.
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Chat on dinh cwdng d6 xi mang chira tro bay, silic oxit hodc chat twong tu lam thanh

phan chinh.

e

hat ngin nglra mat tuan hoan dugc su dung dé ngan ngira sy ton hao nude, bao gom

("\

cée hat tro khong anh hudng dén cac dac tinh ctia xi mang, va chlta vo qua Oc cho,

vermiculit, gilsonit, mica, chat thai xenlophan, hozce chat twong tu lam thanh phan chinh.

7
/\

‘{‘\-’:gnfv ra, chat lem ¢ ang toc LJ dong cung xi mang dugc su dung nham muc dich lam

r

tang cudng dé ban dau, rit agan than gian chd dé hoa ra dn. hodc twong tu, va chira canxi

g
clorua, thiy tinh long, “thach cao, hodc chat twong iu lam thanh pnan chinh

Al

Ngoal ra, vita xi mang dung dé trdm xi mang theo san o ché c6 the chlta, ngoal xi

o~ -

mng "(i'mg che gs \g dau néu trén, chat phu giﬁ trén co so silic oxit, chat Jam cham dong
cling i mang va céc chat phu gia khic, cac xi miang va cht liéu kbac nhan duoc st dung
trong hon hop xi mang va hon hop bé tdng dung cho két chu chung, va cac chét phu gia
khic duge su dung trong cac hon hop xi méng nay va twong .

Vidu, dé lam xi ming thong thudng dung cho két cau chung. xi ming Portiand (vi
du, Xi mang Portiand thong Lﬂh()’ngﬁ X"mahg Portland c& :sliéﬁ'n;g d6 ban dau cao, xi ming
Portland 6 c,'Lrv‘:vﬁg d6 ban dau siéu cao, xi mang Portland co6 d6 hen nhiét thap/ do bén nhiét
tﬁmg binh, xi ming Portland bén sulfat, hodc twong ), xi ming hén hop khéc nhau (xi

mang 16 cao. xi mang silic oxit, xi mang tro bay, hodc twong tu}), xi ma ortland trang,

1

¥i mang nhérm oxit, xi ming dong cine siéu nhanh (xi mang déng cimg nhaah mot clinke,

xi mang dong ctrug nhanh hal clinke, xi mang magie phosphat ¥, xi mang é'tram Xl mang
£ & 1g 5 | J

-

iGa nhiér thap (viody, Xi méng 16 cao toa nhiet thap, xi mang

\

o tha nhidt thap tron voi
tro bay, va x1 mang ¢6 ham lugng belit cao), Xi mang ¢ cudng df sicu cao, chat hoa ran

e

16
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trén co s& xi mang, xi mang sinh thai (xi mang dugc san xuat tr mot hodc nhiéu loai tro
dbt chit thai do thi va tro dbt bun thai lam nguyén liéu) hodc twong tu co thé duoc st dung,
va ngoai ra, bot min nhu xi 1o cao, tro bay, tro xi, tro clinke, tro triu, mudi silic oxit, bot
silic oxit va bot d4 voi va thach cao cé thé duge bo sung 1am chét phu gia.

Ngoat ra, dé 1am cdt liéu, ngoai soi, da vun, xi dang hat, cdt lidu tai ché va tuong tu,
cdr }iéu chSng chay nhu s6i silic oxit, dat sét, chit nén ziricon, chit nén nhom oxit cao,
chat nén silic cacbua, graphit, crom, crom-magnesit hoac magie oxit c6 thé duge s dung.

Dé lam cic chat phu gia khac dwoc st dung trong hén hop xi ming va twong tu, ¢
thé tron cac chit phy gia xi ming/bé tong da biét nhu chit khir nude AE tinh ning cao, chat
khtr nirée tinb ndang cao, chét khir nude AE, chat khir nudc, chit cudn theo khang khi (air
en.trai'm'.ngagent,lAE agent), chat tao bot, chat lam giam tach 16p, chét lam dic. chat lam
giam ¢o ngot, chét hoa ran, chit khéng tham nude va chét tuong fur.

Phuong phap thi cong tram x1 mang

Sang ché con dé cap dén phuong phép thi cong tram xi mang su dung vita Xi mang
ding Gé tram xi mang néu trén.

Cu thé, phuong phap thi cong tram xi méng theo sang cr‘ié khac biét boi viée st dung
vita xi mang dung d¢ tram xi ming néu trén lam vira xi mang dﬁng dé tram xi mang dé
dién gy khoang trong gitta via va dng chéng bang xi mang dung cho ging dau khi dau
hoic khi dugc khai thac trong céc méi truong cd ap sudt cao va nhiét dd cao lén hon hodc
béng ]“OOOC, cu thé 13 16n hon hodc bang 150°C va nhé hon hodc bang 300°C, trong qua

trinh khoan giéng dau hodc giéng dau khi.
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Phuong phap tram x1 mdng

1
r

Sang ché con dé cap dén phuong phép trém xi mang bac gom cac bude cho vira xi
ming ding dé tram xi ming néu trén vao giéng, va lam dic vita xi ming ding dé tram xi
mang nay.

Nhu dwge mo ta o trén, chét phu gia trén co so silic oxit theo sang ché chua céac hat
nano silic oxit ¢d ty trong thue jon hon hoac bang 2,15 g/em® va vhd hon 2,30 g/em’, tie
13, cac hat nano silic oxit ma cdu tric ctia n6 fa dic (co {t16 16 va 16 rong bén trong), ching
ij‘l\,!;ﬁ}'l'lg nhir ¢6 {t dhom silanol 10 ra bé mat. Ngoai ra, cing dua trén cac dic tinh 1a cac hat
nano silic oxit co dién tich bé mit riéng theo phuong phap hép thu hoi nuée (BET (H.0))
i&t hon 1a ndm trong khoang tr 5 m’/g dén 65 m?/g, va gia tri Q4 cua silic oxit duge thé

hién bang *Si-NMR trang théi ran tot hon 1a nam trong khoang tir 35% mol dén 0% mol,

c6 thé ndi ring cac hat nay la cdc hat nano silic oxit co lugng twong doi ah¢ cua cac nhom
stlanol va ¢d tinh wa nw ong doi thap ctia bé mat,

Pi cho réng khi chét phu gia trén co s silic oxit theo sang ché chira cic hat nano
sific oxit c6 cac dac tinh nay duoe tron voi vita xi ma ing diing dé tram xi mang va vita dugc
st dung t}"dhg moi triedng ¢6 nhigt d{) 1én hon hode béng 100°C, cu thé 1a 1én hon hoic
bang 156°C va nho hon hoac béngSOOoC, so vai trudong hop bo sung cac hat silic oxit ¢6
bé mit ua nude ¢o béan trén thi truon g, sol silic oxit chira cac hat nano silic oxit ¢0 6 bé mat
¢6 tinh va nuwée giam ¢o tic dung tie dung hut nude cao hon dé tao thanh gel hydvrat hoa,
va the dung ngan chan sy tao ra aude tw do tr vira xi mang la manh hon.

Vi du thwe hidn sang ché
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Sfudéysﬂngchéséduo@1n6téchiﬁéthonduavéov&duténghop,cécviduvécéc
vi du so sanh, nhung sang ché khong bi gidi han ¢ cac vi du nay.

Phuong phap/thiét b do

Viéc phan tich (1";611g do silic oxit, dd pH, ¢& hat trung binh DLS, dd nhét, dién tich
bé mat riéng theo phwong phap hép thu nito, dién tich bé mait riéng theo phuong phép hép
thu hot nuxde) cua sol silic oxit trong nudc diéu ché duge trong vi du téng hegp duge thuce
hiér bing cach s dung cac thiét bi sau day.

- Nong do ch'(."tt»rfin sitic oxit: sau khi Toai bo luong kiém cta sol silic oxit trong nwde
bﬁng nhua rac ddi cation loai hydro, néng do chét rin silic oxit duoc xac dinh tir cin nung
& 1000°C cua san phim kho

: va: may do pH (san phim cia DKK-TOA CORPORAT ION) duoc st dung.

D nhét: nhét ké Ostwald (san pham cia Shibata Scientific Technology Ltd.) duoc
st dung.

'iﬁ&ﬁatﬁungbhﬁrDLS(c@hat&mophuangphéptmlﬁaénhséngd@ngyth%tbjdo
o ;zla,t. theo ph‘niong phéap tan xa anh sang dong Zetasizer Nano (san pham cua Malvern
Panalytical Lid, Spectris Co., Ltd.) duoc st dung.

'Inéntkﬂlbérnétﬁéngtheophuangphéphﬁpthurﬁ&xsaukhiloaibécéccaﬁontan
trong nudc trong sol silic oxit trong nuéc bang nhuya trao d6i cation, mau dwoc say & nhiét
ds 296°C du’o'cr‘sir dung lam mau do, va thiét bi do dién tich bé mit riéng bing phuong
phﬁﬁhépthurnnihdonoﬁxb(saﬁphénlcﬁa(QuanawhnnneIns&unuinsJapan(}Kﬁ)dudc

st dung.
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- Dién tich bé mit riéng thee phuong phap hap thy hoi nude: sau khi loai bo cation
g nuGe trong sol silic oxit trong nude bang cic nhua, theo thi by nhua trao
ddi cation, nhua trao dci anion, va nhua trao doi cation, mau duoc séy o nhiét do 290°C
duge s dung iam mau do, va thiét bi do dién tich bé mat riéng theo phuong phap h ép thu

¥

hot nude QSOG00SA (san pham cua TA Instruments Japan Inc.) dugce su dung.

Tv trong thue: san khi loai bo cdc cation tan trong mrdce trong sol silic oxit trong
mde 'mu nhiya trao ¢4i carion, mau duoc say & 150°C duge su dung m mau ﬁ 0, va ty
trong ihuce droc xae dinh bm“ phtﬁm y phap gidn ne thé tich khong d6i bang cach st dung
tv irong k& AccuPyc™ 1336 (san pham ctia Micromeritics Instrument Corporation).

gid (1§ O4 dirae xde ¢ dith bang 2Si NMR trang théi tén cua silic oxit: sau khi loai bo
cdc cation tan ‘Lmr,q nude trong sol silic oxit trong nurde bang nhua trao doi cation, mau
Jirge séy %ﬁr nhiéc do i: 50°C duoc st dung lam mau do, va 2?Si-NMR trang thai ran duoc
xac¢ dinh biang phuong phap phén cuc ngang (Cross Polarization, CP) bang cach st dung
thidt bt cong hudng tu hat nhan (nuclear magnetic resonahce, NMR) AVANCE TiI 500 (san
pham cia BRUKER ANATLYTIK GmbH). Tir pho *Si-NMR tring thai ran thi duge cia
silic oxit, 1y 1€ cua gia i Q4 dugc tinh.

N
R4 A

Vi du tdng hop: didu ché sol silic oxit trong nudc

w

Thigt bi phan ing bang thuy tinh dung tich 31 co lap may khuay, b¢ phan ngung tu va
phéu nhd glot duge nap thay tinh Iong cong nghiép ¢6 ban wén thi trudmg o ty 1€ mol

Si0-/Na>G bang 3,3 vé nude tinh khiét dé diéu ché 357g dung dich natri silicat trong nude

co uow: d( 510 bang 3, 0% L hm lwgng, va nhiét do cua chat 1ong duoce duy tri gia nhigt
rong khi ki huay. ‘/E{)t céch riéng &, dung dich natri silicat trong nude pha lodng dugce xu
N
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Iy bang nhva trao ddi cation loai hydro dé didu ché 1,414g dung dich nude keo cua silicat
hoat tinh & nhiét d6 wong phong c6 ndng dé Si0; bang 3,6% khéi luong va do pH=2.8, va
dung dich nay duoc bé sung ngay vao dung dich natri silicat trong nude trong thiét bi phan
ting bang cach st dung bom dinh lugng trong khi gia nhiét va duy i trong 6 gio dé thu
c‘fuo’c hon hop phan Gmg. Sau d6, hon hop phin ing duoc gia nhiét va dé trong 1 gid trong
khi duy tr gia nhigt. Sau do, sau khi bo sung 23g dung dich nude axit sulfuric 8% khoi
lwong v40 hon hop phan Gng nay, hdn hop nay dugc dé trong 30 phut bang cach duy tri gia
nhiét. Tiép theo, béing cach st dung thiét bi siéu loc ¢6 ban wéa thi tredmg (san phém cua
ADVANTEC TOYO KAISHA, LITD.) ¢6 1§p mang siéu loc dang 6ng duoc lam béng
’p’o“ir‘ysulfoﬁ, hon hop nay duge ¢d t6i né‘mg d6 chét ran silic oxit (nf‘)ng do SiOi) duoc the
hién trong bang 1 dé thu dugce sol silic oxit trong nude. Réang cach thay doi nhiét do gia
nhiét va duy tri néu trén, ndm loai sol silic oxit trong nude 1a sol silic oxit A, sol silic oxit
B, sol silic oxit C. sol silic oxit D, va sol silic oxif E, du"()-'c tao ra. Bang 1 thé hién cac dic

tinh vat Iy clia moi sol sific oxit trong nuac.

et
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Bang |
I Solsilicoxait |
A B c | b E
ljxéii?g d6 chit rin silic Oﬁ)jﬁg 223 79 5 404 20.5 30,5
pH o : 9.9 1 9,7 9,5 10,1
56 nhét wPas | 2.4 1.3 320 1 23 | 33
Cd hat trung binh DLS nm 47 74 78 5 45
oo | 0 | 0 | w | o |
BET(N) | m¥Yas | 101 | 45 | st | a0 | 91
BET (ikO) g | oa4s | 213 | 605 | 513 | 645
Ty trong thuc gom® | 217 | 222 | 219 | 180 | 213
Gid ui Q4 theo »Si-
NMR trang thai ran cua| % mol 45 51 38 30 37
silic o?;it

Cacvidul dén 6, cac vi du so sanh 1 dén 7: diéu ché vira xi mang

Cac vira x1 mang duoc di éu ché theo tiéu chuan API (ticu chuan dau mo duoc thiét
lap boi Vién diu mo Hoa Ky) 10B-2, b'fmg cach su dung thiét b chuyén dung va cac vat
lidu va luong nap duoc thé hién trong cac bang 2 va 3. Tuc 1, nudce tinh khiét duoc cho
vao may tron chuyén dung, va trong khi quay canh khudy ¢ toc do 4000 vong/phit, chat
diéu chinh loai nude ¢ ban trén thi trrong, sol silic oxit trong nude. chat 1am cham déng
ctng ¢6 ban trén thi trudong, va chat khu bot va xi mang loai G (san vphﬁm cua UBE-
MITSUBISHI CEMENT CORPORATION) duoc cho vao d6 trong 90 gidy vdi hrong tron
duoc thé hién trong bang 2. Sau do, toc d6 quay cia canh khuay duogc tang dén 12000
vong/phit, va hon hop nay duoc khudy trong 35 gidy dé thu dugc viva xi mang.

Ddi vét moi vita xi mang thu duoe, do long duge déanh gié'bfmg quy trinh sau day, va

ngodi ra, wong nude ty do (nuwdce ty do), tht nghiém thoi gian lam dac, cuong do xi mang

22
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(do cudng do bang sidu am), va fuong ton hao chat long duge ddnh gia theo tiéu chuan API,
bang cach st dung thiét bi chuyén dung.

Céc két qua thu duoc dugce thé hién trong cdc bang 2 va 3.

1) Banh gia d6 long cua vira xt mang

500cm?® vita xi mang diéu ché duoc dugce tich ra va cho vae may do do sét Model 290
HPHT (Nhiét d¢ cao, ap sudt cao) (san pham ctia Fann Instrumernit Company), ddy 1a may
~do thot gian lam dic ¢ nhict do cao va ap sudt cao duge md ta trong tiéu chuan AP1, va sau
dé nhist 4o va dp suat duoe tang toi 150°C, 3700 psi (25530 kPa) hoac [80°C, 5000 psi
(34500 kPa) trong 1 gid, va nhiét d6 nay duoc duy tri trong 30 phut dé xv 1y (hoa rin &
nhiét o va ap suat duoe xac dinh trude).

Sau khi duy tri nhiét d6 cao va ap sudt cao trong 30 phut, vita xi mang dugc lam ngudi
dén 88°C trong 30 phit, va &p suit duoc giam t6i ap sudt khi quyén. Sau do, khi vita xi

1%

ming duoc lay ra khoi thiet bi, hinh thiic clia vita xi mang va canh ki udy duoc quan sat

o

bdn&> mit, v& do long dwoe dénh gid theo cac tidu chi danh gia sau day.

Cic tidu chi dénh id do ong
A: V&a X1 mang la chét 1ong (duy tri do 1éng ngay ca khi khong khuéy)
B: 'Vﬁ'avi Xi méﬁg 13 chat ban ran (d6 1ong thu duo’c bénglcié.ch khuay)
C: Vita xi mang la chat rin (khong thu duoc d6 long ngay ca khi khudy)

-

2) Xdc dinh lugng nudce ty do (nude tw do)

Sau khi xir l\/ vita xi mang bang phuong phap duge mo ta trong muc 1) Déanh gid do

long cia vita xi mang néu trén, vira xi mang dwgc iam ngudi dén 88°C trong 30 phut, va

1
2
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ap st wi dwoe glam t61 4p suat khi quyén. Sau do, viia xi mang duoc lay ra khoi thiét by,

&

1

bang nhua c6 dung luong mue téu la

C,\>

2500’ vita Xim wang duoc cho vao xv lanh chia d¢

250ci’, va xy lanh chia d6 nay duoc dat nghiéng 45 d6 va dé yén trong 2 gio. Nuéc giai

N
A

phitng ra wén phan trén cua vua dugc thu gom biang bé phan nho giot o thai diem 2 gio sau
khi dé van, va heong cia nd (% thé tich tinh theo 250cm® vita) duoc lay lam lugng nude t
do.
; Cyiie di én chudn APT khong ¢6 dida Khoan dac hiét Biar kv va khoang hang s cia
}Uf{ff?‘xg nude da. 294 thé tich hodc it hon 14 dwoe t tién.
Ngoai ra, trong vidu ndy, cdc mau ¢6 luong nude ty do vuot qua 3% th ¢ tich 1a khong

thich hfm a¢ 1am céc vira xi mang dung dé tram xi mcmg va do d¢ vice danh gid sau day

ichong duoc thuc hién.

w) Th nghmm thoi mar Aam dac

5000wt vira xi mang thu duge duoc tach ra va cho vae may do do s¢t Model 290
}iPHT (I\h'é dd cao ép’ suat cao) (san pham cia Fann LH”IUH‘GY}T Company), day la thiét

b do thési gian lam dm, duge mod t trong néu chuin APIL va sau ¢o nhiét 46 va a} suat’

dugc bm; 41 150°C, 3700 psi (25530 kPa) hode 180°C, 5000 psi (34500 kPa) trong | gidy

trong khi khudy vira xi mang bang canh khudy, va duoc duv ti & nhiét 4§ va ap suat duoc
xac dinh wude. ¥ & sét duoce do theo thot gian bang thiét bi do thd oian larg dac tr khi bét
dau thir nghiérn, va nhigt do nay duge duy tri cho dén khi gid i do dwge (don vi Bearden
(BCY) dat 70-BC. Thoi gian 0 khi bat dau gia nhiét dén khi-dat 70 BC & thoi diem nay

dupe jay lam thot gian lam dac (gio: phut)
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Mic d tiéu chuén API khong c6 diéu khoan dac biét bat ky vé thoi gian lam dic, thoi
givar‘l.ttr.; 2 gid dén 6 gi(} 1a tiéu chuan.

4) Do cuong do xi mang (thu nghiém do bén nén)

130cm? vira xi mang diéu ché duoc duoc tach ra va cho vao may phén tich siéu am
xi mang Mode! 304, 1a thiét bi do d6 bén nén duge mo ta trong tiéu chuan APL, va sau d6
nhiét dd va ap suat duoc tang téi 120°C, 3700 psi (25530 kP), hodc 150°C, 5000 psi (34500

\

kPa) trong 1 gio, va nhiét dd va ap suat dwoc duy tii trong 3 gio. Sau do, nhiét do duoc
tang tu 120°C dén 150°C hodc tr 150°C dén 180°C trong 20 gid, va mdi do bén nén do
durge trong khi duy triap suAt néu trén duoc lay 1am cuong d6 xi ming.

Mic du tidu chuan APT khong ¢ didu khoan dic biét bat ky vé khoang bang s6 clia
d6 bén nén, gi tri tiéu chuan 12 trén 2000 psi (13800kPa).

5) o lwong tén hao chit long

Sau khi xtt 1y vita xi mang bang phuong phap dugc mo(?a trong muc 1) Danh gia do
1é£1g cua ‘vtm xi mang néu trén, vira xi mang dugc lam ngu@f dén 88°C trong 30 phut, &p -
suit dﬁ‘qc giam to1 ap suit khi quyén, sau d6 via xi méng duoe lay ra khéi thiét bi, va
130cm? vita xi ming duoc tach ra va cho vao thiét bi the nghiém luong t6n hao chat long
(san pham cia Fann Instrument Company), thiét bi do lwong ton hao chat long duge mo ta
trong ticu chuan API. Sau d6, nudc (do tach nude) tao ra tir vira xi mang khi ap suat 1000
pai (6900 kPa) duge tao ra lién tuc trong diéu kién 88°C trong 30 phut duge thu gom bang

xy fanh chia d¢ bang nihiva ¢6 thé tich 100em?®, va luong nude tach ra V {Vy) & thoi diém do

t (30 phﬁt} duoc dua vao cdng thiuce 1 dé tinh luong t6n hao chat 1ong.

]
n
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lrong ton 130 . , V : luong nude tach ra
I gl io= 2V, |— (cong thuc 1) e !
1a10 cha ¢ \ ¢ t :thot gian do (phat)
ong

Mic dit tiéu chuén APT khéng c6 didu khoan dic biét bit ky vé& khoang bang s6 cua

luong ton hao chat long, lugng nay tot hon la khoang 100ml hodc it hon,

26
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Bang 2
Vidu |
1 2 3 4 5 6
Loai A B B B B C
.. |Luong tron| 5,53 | 7,06 | 7,06 | 15,00 | 15,00 10,90
Sol  silic .
oxit trong|Luong bién
nuoe doi cual oy | 508 | 208 | 442 | 442 4.43
luong chat
ran
"1 hoa hop xi mang loai G 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00
vua T ; . — - o
| Nuée tinh khiét 4149 | 402 | 3995 | 32,02 | 31,77 35,84
| o i Wi il
| J4 DY i .
| Chat dieu chinh loat| ¢ 1 516 | 216 | 206 | 2,06 | 2,16
nuwoc
Chat lam cham dong| g9 | (74 | 0099 | 0,99 | 124 124
cung
Chat khir bot 0,09 | 0,09 | 0,09 | 0,09 | 0,09 0,09
Ty trong thuc [g/em?] 217 | 222 | 222 | 222 | 222 2,19
BET (N2) [m?/g] 101 45 45 45 45 51
BET (H20) [m%/g] 444 | 213 | 213 | 213 | 213 60,5
4 L 4 t 29S'_ - ~
Gid tri Q4 theo TSI-NMR trang] 5 51 51 51 51 38
thai ran {%]
Nhiét d6 xu 1y [°C] 150 150 150 180 180 180
Do long {A dén D] A A A A A A
Luong nude ty do [% thé tich] 1,1 0,2 0,2 1,6 0,2 0,1
Khong
Thoi gian lam dac [gio : phut] 6:25 5:12 6:48 2:26 13:12 | dugc danh
gia
2737 | 2721 | 2712 | 2081 | 2285 | Khong
Cuong d6 xi mang [psi] (18885 | (18775 | (18713 | (14359 | (15766 | duoc danh
kPa) | kPa) | kPa) | kPa) | kPa) gia
Luong t6n hao chat iong [ml] 101 91 93 78 83

"1 don vi cua lwong tron (bao gom lugng bien doi cua lugng chat ran

phan trong hon hop vita: % BWOC

“2 tach nudce hoan toan trong 15 phut

N 9

) cuia mo1 thanh

~
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Bang 3
V1 du so sanh
1 2 3 4 5 6 7
Loai D D D D E - -
Sol |2 T
silic Luong tron 0,41 | 0,41 1 2,03 | 4,06 | 3,99 - -
OXit LT
trone Lugng bien
TONE 1451 cia luongl 0,084 | 0,064 | 0,42 | 0,83 | 125 | - -
mroc L, 2
chat ran
| Hon/Xi mang logi G 100,00/100,90| 100,001 100,60 100,00| 100,00, 100,00,
hop via I\'U’m, tinh i\md 47,00 | 46,51 1 44,09 I 43,46 4608 | 47.00 | 46,76 |
b e U U S e ‘__,.,,} - - _ I e B
Chit diéu. chinh oail 5 16 1216 | 2,06 1 2,16 | 2,16 | 216 | 2,16
.nuou |
Cbat lam cham ﬁong 0.5 0.99 0.5 0.5 0.99 | 099 | 124
cung
Chas Khu bot 0,09 | 0,09 | 0, 09 | 0.09 | 0,09 | 0,09 | 0,09
Ty trong thuce [g/em”] 1,8 1,8 18 1 1.8 | 2,13 -
- S B R
RET (N2) [m*/g] 420 | 420 | 420 | 420 | 97,0 - -
BET (H.0) [m?/g) 513 | 513 | 513 | 513 | 64,5 -
gt O34 299G NMR. trar ’ ]
Gia tr] Qéf theo ~Si-NMR trang 10 30 30 0 | 37 H i
th(u ran [%] ’ L |
Nhiét 6 xu 1y [°C] 150 | 150 | 150 150 | 150 | 150
D6 long [A dén D] B A A I NGT A A A
Lu Ong nude wr do [% thé tich] 42 | 276 | 624 | 142 | 14 ] 192

"1 Bon vicua luong trdn (bao g6m luong bién doi cua lrong chat rin) ctia moi fhanh

phan trong hon hop vita: % BWOC

2 Khi diéu ché vita, xi mang trd nén von cuc trong

Giéu ché.

lkhi tron, va vita khong thé dugc

Nhi duoc thé hién trong bang 2, tat ca cac vi du 1 dén 6 su dung cic sol silic oxit

trong nude A, B, va C chtra cac hat nano silic oxit ¢6 ty trong 1huc [ém hon hodc bang 2 15

g/cm® va nhé hon 2,30 g/em® ¢6 d6 1ong tuyét voi, va co lwong nude tu do nhd hon 2% the

ich. N ?oal 1d, thori ghm lar") dic, cudng do xi mang, va luong i6n hao chat !ong can thiet

28
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dbi v6i vira dé tram xi mang duoc thoa man.

Cu thé, cée vi du 2 va 3 sir dung sol silic oxit B din dén Trong nude tu do 12 0,6% thé
tich ¢ nhiét do 1SO°C (hhiét &@ xu 1y), luong nay la rét nho. Ngoai ra, lwgng nude tu do
thAp nhé hon 1,6% thé tich c¢6 thé dat dugc ngay cd ¢ 180°C (nhiét d6 xtr 1Y), va luong
nudce tu do cuc nho béng 0.2% thé tich co thé dat duoc béng cach diéu chinh luong tron
ctia chit 1am cham déng climg. Ngoai ra, vi du 6 st dung sol silic oxit C dan dén luong
nuoc ty-do béng 0,1% thé tich 0 180°C (nhiét do xtr 1Y), lugng nay 1a cuc ky nho.

Mart khac, nhu duoc thé hién trong bang 3, khi st dung so! silic oxit D chua cac hat
nano silic oxit ¢o ty trong thue nhé hon rat nhiéu (1,80 g/cm?) so voi khodng bang s6 duoc
Xéc dinh rude (16n hon hodc bang 2,15 g/em® va nho hon 2,30 g/em?), trong truong hop
lwong tron cua sol silic oxit 1a nho, diéu nay dan téi d6 long kém hon so v6i dd long cia
cac vi du va lwong nude tw do cling 16n (vi du so sanh 1), do long ¢o6 thé thu duogc béng
cich tang luong trén, nhung hrong nude tu do da tang hon nita (vi du so sanh 2 va vi du so
sanh 3), va cudi cung, Xi mang tro nén von cuc, va vira khong thé thu duogc (vi du so sanh
43,

Ngodi ra, ngay ca khi st dung sol silic oxit E chua cac hat nano silic oxit ¢é ty trong
thue nho hon mot chat (2,13 g/cm?) so voi khoang bang s6 duwoc xac dinh trude (16n hon
hodc bang 2,15 g/em® va nho hon 2,30 g/em?), diéu nay dan t6i luong nude tu do 1a 1én (vi
du so sanh 5).

Khi sol silic oxit trong nudc khong duge st dung, lugng nude tu do khdng duge cai
thién ngay ca khi thay ddi lwong tron cia chét lam cham dong ctmg, do dé da khang dinh
rang viée tron chit lam cham déng cing khéng anh hudng dén luong nude tu do tao ra (Vi

29
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du so sanh 6 va vi du so sanh 7).

Ti cac két qua & trén, da khang dinh rang chat phu gia trén co s6 silic oxit chua sof
silic oxit trong nudc chira cac hat nano silic oxit ¢6 ty trong thwe 1én hon hodc bang 2,15
g/em? va nho hon 2,30 g/em? 14 chat phu gia trén co so silic oxit dung cho vita xi mang
ding dé am xi mang c6 tic dung ngan chan su tao ra nudce tu do fir vita Xi ming trong

mot trudng ¢d dp suat cao va nhiét dd cao.

30
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YEU CAUBAO HO
1. Chat phu gia trén co so silic oxit ma ngan ngira, trong vita xi mang dung dé trim xi mang
trong cac md dau va cdc mo dau khi, su tao ra nudc tu do tr vita nay trong cac moi truong
c6 ap suét cao va nhiét dd cao 1én hon hodc béng 100°C va nho hon hoac béng 300°C, chat
phu gia trén co so silic oxit nay bao gdm sol silic oxit trong nudc chira cac hat nano silic
oxit ¢6 ty trong thuc 16n hon hodc bang 2,15 g/em? va nho hon 2,30 g/em’.
2. Chat phu gia trén co s¢ silic oxit theo diém 1, trong do cac hat nano silic oxit c6 dién
tich bé mit riéng theo phuong phap hap thu nito (BET (N2)) nam trong khoang tir 10 m?/g
dén 500 m2/g va dién tich bé mat riéng theo phuong phap hap thu hoi nuée (BET (H,0))
nam trong khoang tir 5 m%/g dén 65 m?/g.
3. Chét phu gia trén co so silic oxit theo diém 1 hodc 2, trong d6 céc hat nano silic oxit c6
gid tri Q4 cua silic oxit dwoc xac dinh bang 2°Si-NMR trang thai rin nam trong khoang tir
35% mol dén 80% mol.
4. Chat phu gia trén co so silic oxit theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 3, trong
do cac hat nano silic oxit ¢6 ¢d hat duoc bién ddi theo hinh cau twon g duong duoc tinh tu
BET (N2) nim trong khoang tir Snm dén 100nm va c¢& hat theo phwong phap tin xa 4nh
sang dong nam trong khoang tir 10nm dén 200nm.
5. Via xi mang dung dé tram xi ming, bao gom chat phu gia trén co s¢ silic oxit theo diém
bat ky trong sé céc diém tir 1 dén 4 ¢ ty 16 ndm trong khoang tir 0,1% BWOC dén 10%
BWOC (BWOC nghia 14 % khéi lwong tinh theo lwgng chat ran khé cia xi mang) lam

lwong chit ran silic oxit, tinh theo 100 phan xi mang dung cho giéng dau.
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6. Vita xi mang dung dé tram xi mang, bao gdm chat phu gia trén co s silic oxit theo diem
bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4 ¢ ty 1é nam trong khoang tir 0,1% BWOC dén 10%
BWOC lam luong chét rén silic oxit, nudce & ty 1& ndm trong khoang tir 30% BWOC dén
60% BWOC, chat 1am chdm déng cling xi mang & ty 1& nam trong khoang tr 0,1% BWOC
dén 5% BWOC va cac chét phu gia khac & ty 18 nim trong khoang tr 0,001% BWOC dén
10% BWOC, tinh theo 100 phan xi mang dung cho giéng dau. trong dé

cac chat phu gia khac it nhat 1a mot chat phu gia duoe chon tr nhom bao gbm chat
diéu chinh loai nudc, chat khir bot, chat lam tang toc d6 dong cing, cbt lidu 6 ty trong
thap, ¢ot lidu co ty trong cao, chat phan tan xi ming, chat on dinh cuong d0 xi ming, va
chdt ngin nglra mdt tuan hoan.
7. Phuong phap thi cdng tram xi mang, trong do vira xi mang dung dé tram xi mang theo

diém 5 hodc 6 duoc st dung lam vira xi mang dung dé tram xi mang dé dién day khoang

O~

tréng gilta via va ong chdng bang xi mang dung cho giéng dau khi dau hodc khi dugc khai
thic trong cac modi trudng cd ap sudt cao va nhiét do cao Ién hon hodc bang 100°C va nho
hoﬁ hodc bang 300°C, trong qua trinh khoan mo dau hodc mo dau khi.

8. Phuong phap tram xi mang bac gdm cac budc:

cho vita xi mang dling dé tram xi mang theo dieém 5 hodc 6 vao giéng, va -

lam ddc vira xi mang dung dé tram xi mang nay.
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