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ABSTRACT

The curing mechanism in water is primarily based on the epoxy—amine
ring opening reaction, which is promoted by accelerators and partially
assisted by water, leading to the formation of a stable and durable
crosslinked polymer network. FT-IR, DSC, and TGA analyses confirmed
the successful occurrence of the synthesis reaction, with clear evidence
of a crosslinked network structure and high thermal stability. Soxhlet
extraction tests revealed that an amine ratio of 40/100 provided optimal
performance, achieving ~72% curing after 0,5 h and approaching
nearly 100% after 8 h, reflecting a reasonable balance between reaction
rate and curing efficiency. Rheological evaluations demonstrated that
the epoxy system exhibits non-Newtonian behavior, maintaining low
viscosity even at elevated temperatures, which is advantageous for
pumping operations. In addition, the gelation time of 7 h 15 min ensures
sufficient initial fluidity while still enabling timely development of
mechanical properties after consolidation.

Gidi thieu chung

ché vé do bén ca hoc va kha nang chiu nhiét, dé suy
gidm trong mai trudng nhiét do, &p suat cao. Chung cé

Ngay nay nhu cdu vé vat liéu tién tién trong cong tac
tram giéng dau khi ngay cang trg nén cap thiét, dac biét
la nhitng hé chét két dinh c6 kha nang lam viéc 6n dinh
trong diéu kién giéng khoan khac nghiét. D€ gan két
nghién cu vdi thuc tién, viéc ndm viing cong nghé ché
tao vat liéu va cac hé chat két dinh chuyén dung la yéu
cau can thiét. Cac chat két dinh hiiu co d& dugc nghién
cltu gébm polyacrylamide, ure-formaldehyd, lignin, nhua
phenol, nhua acrylat...[1-5].

Trong s6 cac vat liéu dé chi cd mét s6 it thich hgp cho
giéng khoan, ph6 bién nhét 1a xi mang, dac biét la xi
mang siéu min; ngoai ra con ¢ polyacrylamid va géan
day la nhua epoxy. Cac vat liéu dang st dung c6 han
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thé bi co ngét, nit gay hodc mat @6 bam dinh véi thanh
giéng, gay nguy ca ro ri khi va chét luu.

Nhua epoxy thu hit su quan tdm Ién nha dac tinh la tién
polyme phan Ung chifa nhém epoxit. Nhém chiic nay
o thé phan Ung vdi cac chat dong ran mang hydroxyl,
carboxyl hay amin, dudi xuc tac tao mang ludi ba chiéu
gay dong ran.

M6t thach thic 16n 1a kha nang déng ran trong moi
trudng nudc. Nhiéu hudng tiép can da dugc dé xuét [6-
8], dang chu y gom: (i) st dung tac nhan déng ran bang
anh sang; (i) bang nhiét; hoac (iii) chon chat dong rén
khong bi anh hudng bdi nudc. Trong thuc té, epoxy
dugc dung trong trédm ép vdi cac dung dich dém (dau
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diesel, alcohol) nham ngan cach nudc. Phén epoxy truc
ti€p bit kin kénh dan chi ti€p xic véi bé mat con udt,
trong khi phan bi pha lan nudc thudng bi loai bd hoac
déy sau hon va khéng con vai tro chinh.

Nghién ctu ché tao hé nhua epoxy c6 do nhdt thap
nham dam bao qua trinh phdi tron cac cdu t dién ra
dé dang va dong nhét. D nhét thap gilip cai thién kha
nang thdm udt va bam dinh véi bé mat vat liéu, dong
thdi gidam nguy cd tao bot khi trong qua trinh trén.
Ngoai ra, né cho phép kiém soét tét hon téc d6 phan
Ung, han ché gel héa cuc bo.

Pay la huéng nghién cliu mdi tap trung phét trién hé
epoxy c6 kha nang dong ran truc tiép trong maéi truong
nudc, tao mang Iudi bén chéc ma khong bi thiy phan
dong thdi céi thién do bam dinh, chéng tham va tang
dé bén lau dai cho trdm giéng. Nhiéu nghién ciu Uing
dung epoxy cho tram ép va sfa chlfa giéng da ching
minh tinh uu viét cla vét liéu nay: bén cg hoc, dan hoi
tét, bam dinh cao véi 6ng chéng, khdng &n mon va chiu
nhiét dén 145 °C. Epoxy con 6n dinh trong cac moi
trudng axit va kiem manh (HCl 37%, H2SO4 60%, NaOH
50%) & 93 °C [9], clng nhu trong hydrocarbon va
alcohol, ngoai trr mét s6 dung moi chira clo hoac
acetone. Hién tai trén thi truong chua c6 san phdm
tuong ty dugc thuong mai hda, do do nghién clu nay
mang tinh mdi va tién phong. Cong trinh dugc thuc hién
dua trén ca s& ly thuyét vé hda hoc epoxy va thuc
nghiém vé vat liéu trong tram ép giéng khoan dau khi.
Vi vay, nghién cltu nay tap trung phat trién hé vat liéu
polymer mdi trén nén nhua epoxy c6 dé nhdt thép
nham hudng tdi ing dung thuc tién trong cong tac tram
giéng khoan dau khi.

Thyc nghiém va phudng phap nghién ciu
Héa chdt - thuc nghiém

Hé nhua epoxy dugc pha ché tU 4 cdu tU chinh:
Diglycidyl Ether of Cyclohexane Dimethanol (DCHDM),
1,6-Hexanediol diglycidyl ether (HDDGE), chat déng rén
Diethyl Toluene Diamine (DETDA) va chét xUc tién 2,4,6-
Tris(dimethylaminomethyl)phenol (DMP-30).

Hé polymer-epoxy dugc tao thanh ti nhuya epoxy nén
DCHDM va chét pha lodng HDDGE theo ty & 1:1 (100
gam epoxy nén : 100 gam HDDGE). Chét dong rén
DETDA dugc bé sung véi ham lugng 40-70 gam trén
100 gam nhua epoxy, dong thai chat xdc tién DMP-30
dugc thém vao vdi ty 1é 5% khéi lugng so vai lugng chat
dong ran. Cac thanh phan nay dugc phdi trén nham
khdo sét kha nang déng ran, dong thai cong thic phdi
liéu dugc thiét k€ dé dam bao su can ddi gitta do nhdt,
kha nang dong rén va tinh chét ca ly clia sén phém.

Ty lé DCHDM:HDDGE dugc lya chon 1:1 nham t&i uu dé
nhdt ban dau, trong khi lugng amin dugc xéac dinh dua
trén tinh toan ly thuyét tU khdi ludng duong luong
epoxy (EEW) va amin (AHEW).

Trong do:

EEW — Epoxy Equivalent Weight: s6 gam nhua epoxy
can thiét dé tao ra 1 mol nhom epoxy.

AHEW — Amine (Active-) Hydrogen Equivalent Weight:
khéi lugng clia chat déng rén amine can thiét dé cung
cap moét dan vi khéi lugng clia hydrogen hoat tinh.

Qué trinh pha ché tién hanh bang cach khudy déu
DCHDM va HDDGE dén khi déng nhét, sau dé bé sung
tUr tr DETDA dudi diéu kién khudy lién tuc dé trénh hién
tugng gel hda cuc bd. Cudi cing, DMP-30 dugc thém
vao va khudy déu cho dén khi thu dugc hé nhua trong,
dong nhét va cé dé nhét thap, san sang cho cac khao
sat tiép theo. Néu ham lugng qua thép (<3%), kha néng
xUc tién khdng du manh, téc d6 md vong epoxy cham,
thai gian gel va dac quanh khong cai thién dang ké so
véi chi dung chat dong ran chinh DETDA. Ngugc lai, néu
dung qua nhiéu (>7-10%), lugng amin bac ba du thua
c6 thé dan dén phan Ung qué nhanh, gay gel hda cuc
bo, kho kiém soat qué trinh thi cong, dong thai lam
gidm tinh dong déu clia mang Iudi polymer, tham chi
lam suy gidm cd tinh cuia vat liéu [10].

Viéc bé sung 5% chat xdc tién DMP-30 vao hé epoxy —
amin c6 y nghiia quan trong vé mat cg ché phan ung.
DMP-30 la mét loai amin bac ba c6 nhiéu nhém chic,
dong vai tro nhu chat xuc tién hoat hoa, gilp md vong
epoxy nhanh hon. Khi chi st dung chat déng ran chinh
(DETDA), phan Ung xdy ra nhung té¢c doé con cham do
han ché vé khd nang tan cong nucleophin vao vong
epoxy. Su cd mdt cia DMP-30 dé tao thém cac tam hoat
ddng, kich thich su tuong tac giia epoxy va amin, tU do
rdt ngan thai gian gel va thdi gian dac quanh so véi khi
chi dung DETDA don thuan. Ngoai ra, DMP-30 con cé
kha nang diéu chinh can bang gitta phan ng ma vong
va qua trinh lién két ngang, nhd vay lam tang dé dong
déu clia mang Iugi polymer hinh thanh.

Chi tiét cu thé cac budc nhu sau:

Budc 1: Chuén bi hé nhya bang cach pha DCHDM va
HDDGE theo ty lé 1:1, khudy déu dén déng nhat.

Budc 2: B6 sung chét déng ran, thém DETDA (40-70
g/100 g nhua epoxy) tif ti dudi khudy lién tuc dé tranh
gel hda cuc bé.

Budc 3: Thém DMP-30 la chét xUc tién véi ham lugng
5% khéi lugng so vai DETDA, tiép tuc khudy déu.

Budc 4: Khudy dén khi thu dugc hdn hop nhua trong,
dé nhdt thdp va dung hé nhya da pha cho cac thi
nghiém danh gié kha nang dong ran va tinh chét ca ly.
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Phuong phdp nghién ciu

Dac tinh cta vat liéu dugc nghién clu bang nhiéu
phuong phap phan tich hién dai. Phé FT-IR dugc si
dung dé xac dinh cdu tric va cac nhém chic, qua dé
theo d&i phan Ung epoxy—amin trong quéa trinh déng
ran. Phép phan tich DSC gidp danh gia su thu toa nhiét,
xac dinh nhiét do chuyén hoa thiy tinh (Tg) va déng hoc
dong ran cda nhya. DO bén nhiét dugc kiém tra bang
TGA nhdm xac dinh kha nang 6n dinh nhiét clia hé vat
liéu

Céac déc tinh luu bién va xtc bién clia hé nhua dugc do
trén thiét bi FANN, nham danh gia hanh vi dong chay
va su thay d6i do nhét dudi diu kién gia tai. Bong thdi,
dd quanh va thgi gian dac quanh & mai trudng nhiét do
85 °C va ép suét 35,6 MPa dudc xac dinh bang thiét bi
Consistometer theo tiéu chuén AP, phan anh kha nang
Ung dung thuc té€ clia hé epoxy trong tram giéng déau
khi. Ham luong phan gel dudc xac dinh bang phuong
phép trich ly Soxhlet d& lam rd mic dé déng rén.

Phuong phdp trich ly Soxhlet ddnh gid mdc @6 déng rdn

Chuén bi vdi ty I chat dong rén so véi nhua epoxy lan
luat la 40/100, 50/100, 60/100 va 70/100 theo khoi lugng.
Cac hon hap sau khi trén dugc dat trong ta sdy & nhiét
d6 6n dinh trong vong 12-15 gig nham hoan t&t qua
trinh déng ran sG cép.
Sau giai doan déng rén, khoang 1-2 g mau tit moi hé
dugc 18y cho vao c6c can dung tich 5 ml va dat vao tu
sdy da dugc lam nong. CU sau mdi gid, tién hanh 18y
mau ra dé khao sat muc dé lién két mang polymer gitta
epoxy va chat déng rdn bang phuaong phap trich ly voi
dung moi acetone trong hé théng Soxhlet. Thai gian
trich ly clia moi mau kéo dai tir 6-8 gid. Sau khi trich ly,
phan ran khong tan dudc thu hdi, sdy kho va can lai dé
tinh todn ham lugng gel con lai, qua d6 phan anh muc
do6 dong ran cla vat liéu.
Tinh todn mdc dé déng ran bang cong thirc:
o . W hoa tan

Mitrc @0 dong ran = ( 1- m)x 100
Trong do:
Whanaau: kh8i lugng mau trudc trich ly
Whea tan: phan khéi lugng bi trich ly bdi acetone

Két qua va thao luan

Ph& FT-IR clia hé polymer — epoxy dudc so sanh véi chét
dong rén (DETDA) va epoxy nén, chdt pha lodng
(DCHDM:HDDGE) dudc trinh bay trong Hinh 1.

Quan sat phé FT-IR cho thdy hé nhua polymer—epoxy
da hinh thanh nhiing dac trung hép thu tu cd nhua
epoxy (DCHDM:HDDGE) va chat déng ran DETDA. O

issue 3 (2025) 145-149

viing 3400-3300 cm™ xuét hién tin hiéu kéo dai cla
nhém —NH, ching t& su hién dién clia amin tir DETDA
trong cau trdc polymer. Dai hdp thu manh tai khodng
2920-2850 cm™ thé hién dao déng C—H kéo dai clia
mach alkyl, vén co trong cd epoxy va amin. Bac biét,
dinh dac trung clia vong epoxy & khoang 910-920 cm™
da gidm cudng do rd rét, phan anh qua trinh mdé vong
epoxy trong phan tng dong ran. Béng thdi, su xudt hién
clia dai hép thu tai khoang 1600-1650 cm™ lién quan
dén dao déng clia nhdom —NH bac hai, chiing minh su
gan két hda hoc gitta amin va epoxy. Phé con thé hién
cac dai hdp thu manh tai 11001200 cm™ cla lién két C-
O-C, xac nhan su hinh thanh mang Iudi ether trong cau
tric polymer. Nhu vay, két qué FT-IR chiing t& hé nhua
polymer—epoxy da déng thdi tich hgp dac trung cla
DETDA va DCHDM:HDDGE, hinh thanh mang Iudi
polymer lién két chéo 6n dinh.
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Hinh 1. Ph6 FT-IR clia hé nhua polymer - epoxy (mau
den), epoxy nén va chét pha lodng (mau do), chat
dong ran (mau xanh)

Két qud DSC cho thay tin hiéu dac trung & 270 °C, co
thé coi la nhiét d6 chuyén héa thly tinh (Tg), phan anh
trang thai v dinh hinh bén viing clia hé epoxy. Binh thu
nhiét tai 386,9 °C ching té su phéa v8 mdt phan mang
lién két chéo hoac hién tugng hau dong rén & nhiét do
cao. Phan tich TGA ghi nhan giai doan phan hdy chinh &
312,5 °C vdi t6c dé mét khéi luong 16n nhét, thé hién su
suy giam manh cla céu trdc polymer. Giai doan thir hai
3 543,9 °C phan anh su phan hdy sau hon cla cac san
pham con lai. Budng TG cho thay vét liéu 6n dinh tét dén
gan 300 °C, sau do khéi lugng gidm nhanh. biéu nay
khdng dinh hé epoxy co kha ndng chiu nhiét cao han so
v&i nhiéu hé polymer truyén théng. Su két hop DSC va
TGA chimg minh tinh bén nhiét va cau tric mang én dinh.
Vung lam viéc an toan c6 thé khuyén nghi dudi 280 °C.
K&t qua nay cuing 6 tiém nang Ung dung ctia hé epoxy
trong diéu kién giéng khoan khac nghiét.
https://doi.org/10.62239/jca.2025.053
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Hinh 2. Gidn do phan tich nhiét DSC va TG, dTG cla hé
nhua polymer — epoxy

Do thi Hinh 3 thé hién muc do6 dong ran clia nhua epoxy
theo thdi gian cho thay anh hudng ré rét cia ti lé chéat
doéng ran.
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Hinh 3. DO thi miic dé déng rén ctia hé polymer—
epoxy dugc xac dinh bang phuong phap Soxhlet

Trong bén mau khao sét, hé 40/100 dat muic dé dong
ran cao nhat (99,55% sau 8 gid). Bang chu vy, chi sau 1
gig, hé nay da dat han 71,93%, phan anh téc dd phan
Ung nhanh. Cac hé 50/100 va 70/100 cling cho gia tri
cao (95-98%) nhung khéng vuot tréi so vai 40/100. Hé
30/100 co két qud thép nhét, chi dat 89,99% sau 8 gid
do thiéu chat déng ran. O i 1& 40/100, phan Ung xay ra
triét dé, mang Iudi polymer ba chiéu dugc hinh thanh

hoan chinh. Néu ham lugng amin thap (30/100), nhiéu
nhom epoxy du khong phédn Ung hét. Nguac lai, néu
amin qua nhiéu (70/100), phan du khong tham gia phan
Uing, dé gay gion. Do do, 40/100 dugc xéc dinh 1a ti 1&
t6i uu, giip phan g dong ran xay ra hoan toan va dat
hiéu qua cao nhét.

TS6c dd quay(vong/phat)

600
500
400
300
200
100

0

0 0 20 30 40 5 6 70
Gia tri luu bién Ung vdi tiing téc do khac nhau(cP

Hinh 4. Thong s6 luu bién cua hé vat liéu Ung vdi cac
téc do vong quay khac nhau tai 85 °C

J t6c do 300 vong/phit, mau cho dé nhét bidu kién
khoadng 31 cP, thé hién rd dac tinh cla chét 1dng phi
Newton. V&i dang gia déo, d6 nhdt gidm khi t6c d6 cat
tang, giup hén hop dé dang dugc bom ép vao khe ha
giéng khoan. Khi dong chay ding hodc t6c do cét thap,
dé nhét tang trd lai, tao kha nang gilt viing cau tric,
han ché phan tach va lang dong hat. Bac diém nay rét
quan trong déi véi vét liéu tram ép vi vira dam bao tinh
bom dugc, vira duy tri do én dinh tai chd. So vai chét
ldng Newton, hé phi Newton cho phép kiém soét tét
hon qua trinh thi cong trong diéu kién thay déi ap suét
va téc dd dong chdy. Do do, gia tri d6 nhdt 31 ¢P tai 300
vong/phut khéng chi phan anh dé linh dong cao ma
con chiing minh hé vat liéu phu hgp cho Ung dung thuc
té trong giéng khoan.

Ké&t qua Hinh 5 cho thédy hé epoxy bat dau qué trinh dac
quénh cham va duy tri trang thai én dinh trong nhiéu
gi¢s trudc khi dat ngudng 100 Bc tai thai diém 7 gig 15
phut. Biéu kién thi nghiém & 85°C va 35,6 MPa dd mo
phdng chinh x4c moi trudng giéng khoan, phan anh kha
nang chiu nhiét va &p suét tét cla vat liéu. Su khac biét
vé ti 1& chdt dong ran c6 anh hudng ro rét dén thai gian
da&c quénh. Néu ham lugng chét déng ran thép, phan
Uing khéng triét dé, dan téi thai gian dac quanh kéo dai
bat thuong hodc mang Iudi polymer khdng hoan chinh.
Nguac lai, khi tang ham lugng chét déng ran qua cao,
phan Ung xay ra qua nhanh, lam giam tinh linh déng va
kho kiém soat thi cong. Ti 16 40/100 cho két qua can
bang, dadm bao thdi gian ddc quanh 7 gig 15 pht,
khodng thai gian dugc xem la phu hgp dé bom ép va
l8p day khe h&. Khodng thdi gian nay cling dap Ung tiéu
chuén APl vé db 6n dinh, trénh hién tugng dong rén
s&dm. Két qua chiing minh hé epoxy vdi ti 1é 40/100 cé
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tinh cong nghé cao, vira dé bom ép vira duy tri hiéu qua
lién két. Do do, day la lua chon t6i uu cho hé vat liéu
trém ép trong diéu kién nhiét do va ap suét khac nghiét.

N

o-

0 B e e
00:00 00:30 01:00 01:30 02:00 02:30 03:00 03:30 04:00 04:30 05:00 05:30 06:00 06:30  07:1
Time

Hinh 5. D6 thi thai gian déc quanh cla hé polymer-
epoxy theo tiéu chuén API tai & 85°C va 35,6 Mpa thuc
hién tai nha may Héa phém Dau khi Cai Mép, Ba Ria —

Viing Tau.

Bang 1. B bén nén clia hé polymer-epoxy va hén hap
clia no vdi dung dich khoan géc dau trong diéu kién
nhiét d6 82 °C thuc hién tai nha may Hoéa phédm Dau

khi Cai Mép, Ba Ria — Ving Tau.

D6 bin nén Nhyamdi  Khi Ién 10% dung
j pha dich khoan
D6 bén nén 24 gig 38,12 MPa 5,84 MPa
D6 bén nén 48 gig 55,27 MPa 26,43 MPa

Két qua thé hién rd su khac biét vé d6 bén nén cia hé
polymer-epoxy trong hai diéu kién: nhiya mdi pha va khi
6 1an 10% dung dich khoan gdc dau & nhiét do 82 °C.
Sau 24 gig, nhuya mdi pha dat dé bén nén 38,12 MPa,
trong khi mau c6 dung dich khoan chi dat 5,84 MPa,
cho thay su suy giam ca hoc dang ké. Sau 48 gid, nhua
mdi pha tiép tuc tdng dd bén 1én 55,27 MPa, phan &nh
qué trinh dong ran hoan thién hon, con mau 1an dung
dich khoan chi dat 26,43 MPa, thdp han nhiéu so vdi hé
tinh khiét. S6 liéu chiing minh rang su hién dién cla
dung dich khoan can tr& sy hinh thanh mang Iudi
polymer, lam gidm dang ké kha nang chiu nén clia vét
liéu. Tuy vay, ca hai trudng hgp déu co xu hudng gia
tdng dé bén theo thai gian, thé hién co ché déng ran
van tiép tuc dién ra.

Két luan

D& phét trién thanh cdng hé polymer — epoxy trén ca s&
DCHDM, HDDGE, DETDA va DMP-30, trong dé khdi
lugng ducng luong epoxy va amin dugc tinh toan chinh
xac nham dam bao can bang nhom chic, han ché du
thira thanh phan va t6i uu hiéu qua phan ting déng ran.
PhS FT-IR cho thdy su bién mét clia dai dac trung epoxy
clng Vvai sy xuat hién tin hiéu mdi, ching minh amin

DETDA d& tham gia phan Ung va hinh thanh mang
polymer ba chiéu. Két qud DSC xac nhan qué trinh tda
nhiét dac trung va su xudt hién nhiét do chuyén hoa
thdy tinh &n dinh, trong khi TGA chi ra do bén nhiét cao
véi giai doan phan hly chinh dién ra trén 300°C, thé
hién kha nang chiu nhiét t6t cla hé epoxy trong diéu
kién khac nghiét clia giéng dau khi. Dac tinh luu bién
cho théy vat liéu c6 dé nhét thap, 6n dinh va mang tinh
chét Idng phi Newton, rat thuan Igi cho qué trinh bom
ép dudgi &p suét cao.

Khao sat muc do dong rén khang dinh rang hé c6 ti 1é
40/100 dat hiéu qué t6i uu, khi sau 8 gio dat gan 99,55%
mutc d6 dong rén, vuct troi hon so vai cac ti 1é khac nha
can bang hop ly gitta nhdom epoxy va amin. Bén canh
do, thai gian dac quanh xéc dinh theo tiéu chuén API &
85°C va 35,6 MPa dat khoadng 7 gid 15 phut, dap Ung
t6t yéu cau thuc té: du dai dé thuc hién bom ép an toan
nhung khéng gay dong ran sém. D6 bén nén cho thay
sau 24 gicd, nhya mdi pha dat 38,12 MPa, cao han nhiéu
so v&i mau c6 10% dung dich khoan (5,84 MPa). Sau 48
gid, ca hai hé déu tang cudng dé, nhung mau pha dung
dich khoan van thdp hon 16 rét, ching té dung dich
khoan lam suy gidm déang ké kha nang chiu luc cta vét
liéu. Chét xtic tién 5% thé hién vai tro tich cuc trong viéc
rdt ngan thai gian dac quanh, dong thai tham gia truc
tiép vao ca ché phan Uing déng ran nha cac nhdém amin
hoat dong, tao diéu kién cho mang Iudi polymer hinh
thanh nhanh va déng déu hon so vdi khi chi dung chat
dong ran ban dau. Nhu vay, ty 1é 40/100 dugc xéac dinh
la phu hgp nhat cho viéc phdi trén gitta nhua epoxy va
chét dong ran, gidp tao ra hé vét liéu vira b tinh chét
cd — nhiét cao, vira dam bao kha ndng thi cdng thuan
loi. Két qua nay md ra trién vong Ung dung hiéu qua
trong cong tac tram giéng dau khi.

Tai liéu tham khao
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