
 

无机非金属材料学综合设计实验指导书 

 

实验名称：高性能混凝土外加剂的研究 

实验项目性质：综合设计实验 

所属课程名称：无机非金属材料学 

计划学时数：10 学时 

 

高效减水剂是高性能混凝土中的一种核心技术材料。高效减水剂的开发应用,

经历木质素磺酸盐、萘系和密胺系高效减水剂阶段,发展到开发应用聚羧酸类高

效减水剂 。在众多减水剂中,聚羧酸类减水剂具有超分散性,适用范围广,能满足

阻止混凝土塌落度损失,而且不引起明显缓凝的要求 。它具有高减水率,低塌落

度损失、不缓凝、不受掺加时间影响、环保等。聚羧酸类减水剂的有关性能还可

以通过共聚合成实现改善,如可调整产品的分散性和引气性能等优点。 

一、实验目的 
（1） 了解聚羧酸系减水剂的分子结构；掌握聚羧酸系减水剂的合成原理

和方法。 

（2） 掌握优化制备工艺的方法。 

（3） 掌握减水剂对水泥净浆塑化效果和新拌混凝土性能的影响。 

（4） 运用现代测试技术（如 IR、XRD、SEM 等）分析减水剂的结构和水泥

浆体的动力学研究。 

（5） 掌握减水剂的复配技术。 

二、预习与参考 
(1)聚羧酸系减水剂理想的分子结构应该是呈梳形的、线型的，疏水基团与亲

水基团相间，主链较短、数量少，侧链较长、数量多，且主链上带有多个活性琉

水基团，侧链带有极性很强的亲水性活性大单体。 

(2)活性侧链大单体的制备方法：可以以卤化烷与聚乙二醇不同聚合度)为原

料，或以异丁烯与聚乙二醇(不同聚合度)为原料，或以羧酸与聚乙二醇〔不同聚

合度〕为原料，在一定条件下合成聚乙二醇单本醚活性侧链大单林。再与其他各

种不同单体共聚合成聚羧酸系减水剂。  

(3)合成原理与方法： 

    方法一：卤代烷、醇、氢氧化钠反应 

    取 0．0125mol 聚乙二醇(不同聚合度)放在已经装有 NaOH(10g，0.25mo1)的

四口瓶中(装有冷凝管、电动搅拌器和温度计)，搅拌并逐渐升温，慢慢加入卤代

烷 0.05mo1，在 100℃反应 22h。静置分层，用分液漏斗分离上下两层，分别用

无水 Na2SO4 干燥，下层液体用乙醚萃取 2 次，与上层液合并，水浴蒸出乙醚，

最后减压蒸馏。 

 



 

    方法二：在酸性催化剂(大孔苯乙烯系强酸性阳离子交换树脂)的作用下，由

聚 乙 二 醇 与 异 丁 烯 反 应 ：     (CH3)2C ＝ CH2 十 HO(C2H40)nH 一

(CH3)3CO(C2H40)nH    (1) 

取一定量的聚乙二醇(不同聚合度)与异丁烯放在已经装有酸性催化剂(国产大孔

苯乙烯系强酸性阳离子交换树脂)的四口瓶中(装有冷凝管、电动搅拌器和湿度

计)，搅拌并逐渐升温，在 80℃反应 l0h，得到聚乙二醇单甲醚。 

    方法三；羧酸(丙烯酸或甲基丙烯酸)与聚乙二醇(不同聚合度)反应： 

  CH2＝CH—COOH 十 HO(C2H4)nH—CH2CHCOO(C2H40)nH 十 H20    (2) 

此反应式是在浓硫酸的作用下发生的酯化反应。上述三种方法，因加科顺序、

反应温度、反应时间的不同而影响反应率。 

(4)聚合物的接枝方法：主链以马来酸酐、丙烯酸、甲基丙烯酸三种原料为

单体，并在主链上接枝一定比例的活性官能基因(如聚氧烷基 EO、一 C00H、一

COO、一 SO3H、一 SO3 等)。通过改变合成主链的三种单体，来与已合成得到的

活性侧链大单体聚合，合成聚羧酸系减水剂。 

    方法一：先在三口瓶中加入一定量的水，再将聚乙二醇单醚 0.0125mo1 放入

三口瓶中，再加入马来酸酐单体 0.25mo1，搅拌并逐渐升温，在 80℃反应 2h。

再将 0.25mo1 的丙烯酸(或甲基丙烯酸)加入到三口瓶中，加入引发剂(过硫酸铵、

过氧化苯甲酰 BPO、偶氮二异丁腈)，引发剂分多次加入，总加入引发剂量占总

单体重量的 3％，同时加入阻聚剂对苯二酚，保持温度 80℃到 90℃，进行聚合

反应 3—4h，加碱溶液中和至 pH＝7，得到共聚物。 

    方法二；先在三口瓶中加入一定量的水，将聚乙二醇单醚 0.0125mol 放入三

口瓶中，再加入丙烯酸(或甲基丙烯酸)0.25mo1，并滴加少量的浓硫酸作催化剂，

再加热进行酯化。反应 2h 后，用 NaOH 溶液中和。再加入引发剂对甲苯磺酸和丙

烯酸(或甲基丙烯酸)，同时加入阻聚剂 1-4 对苯二酚，升温至 80 一 90℃，进行

聚合反应 2.5—3h，向反应中加入一定量的蒸馏水和引发剂对甲苯磺酸(保持总

加入引发剂量占总单体重量的 15％一 30％)，保持温度在 80 一 90℃，同时滴加

丙烯酸(或甲基丙烯酸)和复合引发剂溶液(过硫酸钾十 30％过氧水)，保温 3h，

自然冷却到 40℃以下加碱溶液中和，得到亮红棕色透明液体。 

    (5)聚合物分子结构及制备工艺优化：聚合物分子结构的变化会影响其性质，

聚合物的性质还受其他各种工艺因素的影响，如接枝反应时，引发剂的种类、引

发剂的用量浓度以及反应物的浓度关系到聚合物是否能够接枝，加料顺序、反应

温度、反应时间的不同均影响反应率，聚合物的分子量应控制在 l000 一 5000

之间等。试验中需要对分子结构及制备工艺不断地进行优化。根据需要选择因素

及水平，通过正交试验法并结合合成后的聚合物减水剂对净浆和混凝土性能的影

响结果来综合分析。 

    ①聚合单体比例的选探；对于主链单体，从分子结构和键能分析，丙烯酸的

双键易断裂产生自由基，而马来酸酐的双键难断裂，所以应用丙烯酸单体量增大

时，聚合反应易进行；而应用马来酸酐单体量增大时，由于马来酸酐反应时产生

两个羧基，又可以提高减水剂的分散性。 

    ②聚合温度的选择：反应温度提高，引发剂的分解速率提高，可以加快聚合

速率。同时，温度升高，聚合体系内活性中心增加，分子运动加快，从而模终止

速度也加快，导致聚合韧分子星降低。拟在 60 一 100℃之间选择最佳的聚合温

度。 

    ③加料方式的选择：选择一起加料和多步加料两种方式，控制聚合物的分子

 



 

量在合适的范围内。 

    ④聚合反应时间的选择；聚合反应时间控制在合理的范围内，由于聚合反应

属于自由基反应，聚合反应时间短，则单位时间内滴入溶液内的引发剂量大，易

引发多头聚合，聚合速度加快，共聚物的相对分子量小。聚合反应时间选择 6—

10h 之间聚合。 

    ⑤引发剂种类及用量的选择：选择多种引发剂过硫酸铵、过氧化苯甲酰 BF0、

偶氮二异丁腈 AIBN，根据聚合动力学，聚合反应速率与引发剂浓度的乎方根成

正比；而聚合物的分子量与引发剂浓度的平方根成反比。因此要控制聚合物的分

子量在 1000 一 5000 之间。引发剂的用量占单体的 15％一 30％。通过正交试验

法，选择更佳的引发剂种类、用量和加入方式。 

    ⑥各官能团的引入量及相对比例的选择：较多的引入活性官能基团诸如聚氧

烷基 EO、一 C00H、一 COO、一 SO3H、一 SO3 等，以提高聚羧酸系减水剂的分散

和缓凝作用，但并不是意味着引入的越多越好。例如，如憎水基链长比较短，引

入磺酸基量达到某一值后，就会发生致密吸附，使得水化反应迅速缓凝。主链选

择以马来酸酐为单体时，选择较多的引入链较短的 EO，流动性较好；然而对于

甲基丙烯酸基接技共聚物，则需选释较多的引入铁较长的 EO，流动性才较好。 

    ⑦聚合反应物质总质量浓度的选择：有关实验研究表明，聚合反应随着单体

浓度增加，单体转化宰上升。但是当单体浓度过大时，体系粘度增大，链自由基

与单体接触几率减少，导致聚合物分子量降低。本实验控制聚合反应物质总质量

浓度在 10％一 30％。 

    (6)聚羧酸系减水剂的性能考察；本实验合成的聚羧酸系减水剂的性能主要

通过对水泥净浆塑化效果的影响和对新拌混凝土性能的影响来衡量。测试咸水

率、坍落度经时损失、凝结时间、强度等。 

    (7)聚羧酸系减水剂结构测试：主要进行红外光谱分析，以确认减水剂中存

在的结构基团。其他测试视具体情况而定。 

    (8)聚羧酸系减水利的复配实验：通过复合手段，添加其他助剂以降低成本，

并充分发挥高效减水剂的性能。本试验合成的聚羧酸系减水剂复合其他外加剂，

如萘系高效咸水剂、本质素磺酸盐减水剂，多元醇以及无机盐等，再对水泥净浆

及新拌混凝土性能进行考察，再调整，最终得到最佳配比。 

    (9)掺聚羧酸系减水剂的水泥浆体的动力学研究：通过对水泥水化热、水化

速度的测定以及不同龄期水泥浆体的差热分析、x衍射分析等研究合成的聚羧酸

系减水剂对水泥水化动力学的影响，并借助扫描电镜、透射电镜等现代测试仪器，

观测不同水化龄期的浆体显微结构特征，深入了解该系列减水剂对水泥性质的影

响。 

三、设计指标 
1.合成活性侧链大单体，引入活性官能基团诸如聚氧烷基 EO、一 C00H、一 COO、

一 SO3H、一 SO3 等。 

2.合成聚羧酸系减水剂。主链以马来酸酐、丙烯酸、甲基丙烯酸三种原料为单体，

并在主链上接枝一定比例的活性官能团与合成得到的活性侧链大单体聚合。本实

验要控制聚合物的分子量在 1000 一 5000 之间，引发剂的用量占单体的 15％一

30％，聚合反应物质总质量浓度在 10％一 30％。水泥浆体的流动度及分散力不

低于 180 mm 和 8。 

四、实验原理、方法和手段 
    (1)聚羧酸系减水剂理想的分子结构应该是呈梳形的、线型的，疏水基团与亲

 



 

水基团相间，主链较短、数量少，侧链较长、数量多，且主链上带有多个活性琉

水基团，侧链带有极性很强的亲水性活性大单体。 

    (2)活性侧链大单体的制备方法：可以以卤化烷与聚乙二醇不同聚合度)为原

料，或以异丁烯与聚乙二醇(不同聚合度)为原料，或以羧酸与聚乙二醇〔不同聚

合度)为原料，在一定条件下合成聚乙二醇单本醚活性侧链大单林。再与其他各

种不同单体共聚合成聚羧酸系减水剂。   

    (3) 聚合物的接枝方法：主链以马来酸酐、丙烯酸、甲基丙烯酸三种原料为

单体，并在主链上接枝一定比例的活性官能基因(如聚氧烷基 EO、一 C00H、一

COO、一 SO3H、一 SO3 等)。通过改变合成主链的三种单体，来与已合成得到的

活性侧链大单体聚合，合成聚羧酸系减水剂。 

    (4) 聚合物分子结构及制备工艺优化：聚合物分子结构的变化会影响其性

质，聚合物的性质还受其他各种工艺因素的影响，如接枝反应时，引发剂的种类、

引发剂的用量浓度以及反应物的浓度关系到聚合物是否能够接枝，加料顺序、反

应温度、反应时间的不同均影响反应率，聚合物的分子量应控制在 l000 一 5000

之间等。试验中需要对分子结构及制备工艺不断地进行优化。根据需要选择因素

及水平，通过正交试验法并结合合成后的聚合物减水剂对净浆和混凝土性能的影

响结果来综合分析。    

五、实验组织运行要求 
根据本实验的特点，采用以学生自主训练为主的开放模式组织教学，教师指

定实验题目和要求，并在实验教材中做些提示，在教师指导下让学生通过查阅文

献，结合已学基本理论知识，提出实验设计方案，并实施该方案，从而能够获得

最优化实验结果，设计出合理的实验方法及实验路线。 

六、实验（设计）仪器设备和材料清单 

1 合成减水剂的设备，机械搅拌器，1000ml 四口烧瓶，滴液漏斗，控温装置等 

2 净浆搅拌器  

3 电泳仪 

4 粘度计 

5 测试性能用的 DSC 仪、TG 仪、IR 仪、XRD 仪、SEM 仪 

七、考核形式 

1 实验方案 占 30%，要求是实验原理叙述正确清楚，有实验流程、装置图，

列出实验设备及材料，实验步骤详实，具有可操作性，列出参考文献。 

2 实验报告 占 40%，报告实验现象及结果，分析实验现象及结果，提出结论。

合成减水剂要求是能够使水泥浆体的流动度及分散力不低于 180 mm 和 8。 

3 实验总结 占 30%，本次实验成败及原因分析，关键环节及改进措施。 

八、实验报告 

写出实验目的、要求，实验原理及方案。对实验数据、实验中的特殊现象、

 



 

实验操作的成败、实验的关键点等内容进行整理、解释、分析总结，回答思考题，

提出实验结论或提出自己的看法 

九、其它说明 
学生应该遵守实验室管理的相关规定及安全事项等内容。 

 

 


