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(57)摘要

本发明公开了一种降粘型氨基磺酸盐减水

剂的制备方法，包括如下步骤：(1)将对氨基苯磺

酸、酚类化合物、降粘剂及水加入反应釜中，升温

搅拌溶解，然后继续升温至不超过80℃，开始缓

慢滴加缩合剂，于2h内滴完，同时保持温度在80

～90℃，滴加完毕后，保温1～2h；(2)在步骤(1)

所得的物料中加入碱性调节剂调节pH值至9～10

后，继续反应；(3)向步骤(2)所得的物料中加入

反应终止剂和水，继续升温至80-90℃，然后保

温；(4)将步骤(3)所得的物料冷却至室温调节pH

至7～8，即得。本发明通过引入降粘剂，降粘剂分

子上带有高亲水特性的磷酸根基团，其在颗粒表

面能形成一层稳定的水化膜，有利于颗粒的滑

动，有效降低混凝土中粘土的粘聚性能，使混凝

土具有高流动性。
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1.一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，其特征在于：包括如下步骤：

（1）将对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂及水加入反应釜中，升温至70℃，搅拌溶解，

然后继续升温至不超过80℃，开始缓慢滴加缩合剂，于2h内滴完，同时保持温度在80~90℃，

滴加完毕后，保温1~2h；上述酚类化合物为苯酚、双酚A、双酚S、对甲酚、间甲酚和间苯二酚

中的至少一种；上述降粘剂的结构式为 ，其中n=5~

30；上述缩合剂为甲醛、乙醛和糠醛中的一种或两种；

（2）在步骤（1）所得的物料中加入碱性调节剂调节pH值至9~10后，继续反应1.5~2.5h；

（3）向步骤（2）所得的物料中加入反应终止剂和水，继续升温至80-90℃，然后保温1.5~
2.5h；

（4）将步骤（3）所得的物料冷却至室温，调节pH至7~8，即得；

上述对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂、水及缩合剂的质量比为35~60:30~70:5~30:

200:50~90。

2.如权利要求1所述的制备方法，其特征在于：所述碱性调节剂为氢氧化钠和/或氢氧

化钾。

3.如权利要求1所述的制备方法，其特征在于：所述反应终止剂为亚硫酸氢钠、焦亚硫

酸钠和亚硫酸钠中的至少一种。

4.如权利要求1所述的制备方法，其特征在于：所述步骤（3）中，反应终止剂与水的质量

比为8~12:30。

5.如权利要求1所述的制备方法，其特征在于：所述步骤（1）中，对氨基苯磺酸、酚类化

合物、降粘剂、水及缩合剂的质量比为35~55:30~67:6~28:200:52~85。

6.如权利要求5所述的制备方法，其特征在于：所述步骤（1）中，对氨基苯磺酸、酚类化

合物、降粘剂、水及缩合剂的质量比为40~55:35~67:6~25:200:52~80。
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一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于建筑外加剂技术领域，具体涉及一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备

方法。

背景技术

[0002] 近年来，随着混凝土技术向高强、绿色、高性能方向迅猛发展，作为混凝土中重要

组成部分的减水剂也被提出了更高、更全面的要求，传统的减水剂已不能满足要求。传统的

萘系和三聚氰胺系高效减水剂虽然工艺成熟，但由于其减水率低、坍损快、与水泥适应性较

差等原因，在配制高性能混凝土方面表现出明显不足，给混凝士施工带来诸多不便；聚羧酸

减水剂减水率高，保塑能力强，而且其结构与功能还具有很强的可设计性，被认为是高效减

水剂的换代产品。然而大量的工程实例及研究表明，聚羧酸系减水剂不能很好解决低水胶

比带来的混凝土粘度变大的难题；聚羧酸减水剂受粘土的影响最大，主要是由于聚羧酸减

水剂分子能够嵌入粘土的层间结构中，消耗掉大量减水剂，从而影响混凝土的流动性，增加

拌合物的粘聚性，不利于泵送和施工。

[0003] 氨基磺酸盐高效减水剂主要由对氨基苯磺酸、单环芳烃衍生物苯酚类化合物和甲

醛在酸性或碱性条件下缩合而成，氨基磺酸盐减水剂虽然是一种高效减水剂，但与其它高

效减水剂最大的不同在于其结构有一定的侧链，吸附方式也与聚羧酸减水剂类似，多为齿

型、引线型等方式，而非其它高效减水剂的平面吸附，因而具有减水率高，能改善混凝土工

作性和耐久性等优点。相较聚羧酸减水剂而言，粘土对氨基磺酸盐高效减水剂的影响相对

较小，但仍存在影响。因此，开发一种降粘型氨基磺酸盐减水剂，解决现有氨基磺酸盐减水

剂受粘土的影响，导致其粘度增大，分散性能降低的问题，解决低水胶比混凝土由于粘度增

大导致难以施工的问题，具有重要的意义。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于克服现有技术缺陷，提供一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备

方法。

[0005] 本发明的技术方案如下：

[0006] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括如下步骤：

[0007] (1)将对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂及水加入反应釜中，升温至70℃，搅拌溶

解，然后继续升温至不超过80℃，开始缓慢滴加缩合剂，于2h内滴完，同时保持温度在80～

90℃，滴加完毕后，保温1～2h；上述酚类化合物为苯酚、双酚A、双酚S、对甲酚、间甲酚和间

苯二酚中的至少一种；上述降粘剂的结构式为

其中n＝5～30；上述缩合剂为甲醛、乙醛和糠醛中的一种或两种；

[0008] (2)在步骤(1)所得的物料中加入碱性调节剂调节pH值至9～10后，继续反应1.5～
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2.5h；

[0009] (3)向步骤(2)所得的物料中加入反应终止剂和水，继续升温至80-90℃，然后保温

1.5～2.5h；

[0010] (4)将步骤(3)所得的物料冷却至室温，调节pH至7～8，即得。

[0011] 在本发明的一个优选实施方案中，所述碱性调节剂为氢氧化钠和/或氢氧化钾。

[0012] 在本发明的一个优选实施方案中，所述反应终止剂为亚硫酸氢钠、焦亚硫酸钠和

亚硫酸钠中的至少一种。

[0013] 在本发明的一个优选实施方案中，所述步骤(3)中，反应终止剂与水的质量比为8

～12∶30。

[0014] 进一步优选的，所述步骤(1)中，对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂、水及缩合剂

的质量比为35～60：30～70∶5～30∶200∶50～90。

[0015] 更进一步优选的，所述步骤(1)中，对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂、水及缩合

剂的质量比为35～55∶30～67∶6～28∶200∶52～85。

[0016] 再进一步优选的，所述步骤(1)中，对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂、水及缩合

剂的质量比为40～55∶35～67∶6～25∶200∶52～80。

[0017] 本发明的有益效果是：

[0018] 1、本发明通过引入降粘剂加与酚类化合物、缩合剂及对氨基苯磺酸等多元缩聚形

成具有多支链的网状分子结构，减水剂分子在在水泥颗粒表面呈立体吸附，使混凝土具有

良好的分散性及分散保持能力。

[0019] 2、本发明中引入的降粘剂带有二价的磷酸根基团，其具有高亲水特性，易与水分

子以氢键形式结合，能在颗粒表面能形成一层稳定的水化膜，有利于颗粒的滑动，有效降低

混凝土的粘聚性，使混凝土具有高流动性。

[0020] 3、本发明采用价格低廉的亚硫酸氢钠/焦亚硫酸钠/亚硫酸钠等吸附氨基磺酸盐

减水剂合成中的游离甲醛，既能阻止缩聚反应的继续，避免减水剂分子量过大，导致产品性

能降低，还能减少对环境的污染。

[0021] 4、本发明生产工艺简单、生产周期短、反应温度温和，生产操作可控，产品质量稳

定。

具体实施方式

[0022] 以下通过具体实施方式对本发明的技术方案进行进一步的说明和描述。

[0023] 实施例1

[0024] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括以下步骤：

[0025] (1)按质量份计，将55份对氨基苯磺酸、67份双酚A、25份降粘剂和200份水加入反

应釜中，升温至70℃，搅拌溶解，继续升温至不超过80℃，然后缓慢滴加62份甲醛缩合剂，在

2h内滴完，同时保持温度在80～90℃，缩合剂滴加完成后，保温1～2h；

[0026] (2)保温结束后，加入约20份氢氧化钠溶液调节体系pH值至9～10，继续反应2h；

[0027] (3)反应结束后，加入12份亚硫酸氢钠和30份水，继续升温至80～90℃，保温2h；

[0028] (4)冷却至室温，调节体系pH至7～8即得到产品。

[0029] 实施例2
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[0030] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括以下步骤：

[0031] (1)按质量份计，将42份对氨基苯磺酸、35份苯酚、10份降粘剂和200份水加入反应

釜中，升温至70℃，搅拌溶解，继续升温至不超过80℃，然后缓慢滴加80份乙醛缩合剂，在2h

内滴完，同时保持温度在80～90℃，缩合剂滴加完成后，保温1～2h；

[0032] (2)保温结束后，加入约15份氢氧化钾溶液调节体系pH值至9～10，继续反应2h；

[0033] (3)反应结束后，加入10份亚硫酸钠和30份水，继续升温至80～90℃，保温2h；

[0034] (4)冷却至室温，调节体系pH至7～8即得到产品。

[0035] 实施例3

[0036] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括以下步骤：

[0037] (1)按质量份计，将50份对氨基苯磺酸、47份间二甲酚、22份降粘剂和200份水加入

反应釜中，升温至70℃，搅拌溶解，继续升温至不超过80℃，然后缓慢滴加70份缩合剂(20份

糠醛、50份甲醛)，在2h内滴完，同时保持温度在80～90℃，缩合剂滴加完成后，保温1～2h；

[0038] (2)保温结束后，加入约18份氢氧化钠溶液调节体系pH值至9～10，继续反应2h；

[0039] (3)反应结束后，加入8份焦亚硫酸钠和30份水，继续升温至80～90℃，保温2h；

[0040] (4)冷却至室温，调节体系pH至7～8即得到产品。

[0041] 实施例4

[0042] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括以下步骤：

[0043] (1)按质量份计，将40份对氨基苯磺酸、15份双酚S、20份苯酚、6份降粘剂和200份

水加入反应釜中，升温至70℃，搅拌溶解，继续升温至不超过80℃，然后缓慢滴加52份甲醛，

在2h内滴完，同时保持温度在80～90℃，缩合剂滴加完成后，保温1～2h；

[0044] (2)保温结束后，加入约13份氢氧化钠溶液调节体系pH值至9～10，继续反应2h；

[0045] (3)反应结束后，加入8份亚硫酸氢钠和30份水，继续升温至80～90℃，保温2h；

[0046] (4)冷却至室温，调节体系pH至7～8即得到产品。

[0047] 将实施例1到实施例4所制得的改性氨基磺酸盐减水剂进行测试：将实施例1～4合

成得到的样品，与市售氨基磺酸盐减水剂ASP进行对比，采用标准水泥，根据GB8076～2008

《混凝土外加剂》规定的方法检测本发明的降粘型氨基磺酸盐减水剂的减水率及其对新拌

混凝土的影响。混凝土配合比为：水泥430kg/m3、粉煤灰30kg/m3、矿粉90kg/m3、砂700kg/m3、

石头1050kg/m3、水155kg/m3。混凝土粘度通过倒坍落度筒测流空时间来量化，流空时间越短

表明混凝土粘度越小，具体方法为：通过调整减水剂掺量控制各样品初始扩展度相当，再将

坍落度筒倒置，底部加可快速开启的封盖，装满混凝土并抹平，倒置坍落度筒固定在在台架

上，底部距地面不宜小于500mm，迅速滑开底盖，用秒表测试混凝土流动时间，所得结果如表

1所示。

[0048] 表1混凝土性能测试结果

[0049]
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[0050]

[0051] 由表1可知，与市售产品相比，采用本发明制备的降粘型氨基磺酸盐减水剂具有减

水率高，保坍性能好，拌合物和易性好，流速快，料柔和等优点，实施例1～4倒塌落度排空时

间明显小于市售产品，表明本发明制备的氨基磺酸盐减水剂，能有效降低混凝土的粘度，改

善混凝土的施工性能。

[0052] 本领域普通技术人员可知，本发明的技术参数和原料组分在下述范围内变化时，

仍能够得到与上述实施例相同或相近的技术效果，仍属与本发明的保护范围：

[0053] 一种降粘型氨基磺酸盐减水剂的制备方法，包括如下步骤：

[0054] (1)将对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂及水加入反应釜中，升温至70℃，搅拌溶

解，然后继续升温至不超过80℃，开始缓慢滴加缩合剂，于2h内滴完，同时保持温度在80～

90℃，滴加完毕后，保温1～2h；上述酚类化合物为苯酚、双酚A、双酚S、对甲酚、间甲酚和间

苯二酚中的至少一种；上述降粘剂的结构式为

其中n＝5～30；上述缩合剂为甲醛、乙醛和糠醛中的一种或两种；

[0055] (2)在步骤(1)所得的物料中加入碱性调节剂调节pH值至9～10后，继续反应1.5～

2.5h；

[0056] (3)向步骤(2)所得的物料中加入反应终止剂和水，继续升温至80-90℃，然后保温

1.5～2.5h；

[0057] (4)将步骤(3)所得的物料冷却至室温，调节pH至7～8，即得。

[0058] 所述碱性调节剂为氢氧化钠和/或氢氧化钾。所述反应终止剂为亚硫酸氢钠、焦亚

硫酸钠和亚硫酸钠中的至少一种。所述步骤(1)中，对氨基苯磺酸、酚类化合物、降粘剂、水

及缩合剂的质量比为35～60：30～70：5～30：200：50～90，优选的，对氨基苯磺酸、酚类化合

物、降粘剂、水及缩合剂的质量比为35～55∶30～67∶6～28∶200∶52～85。

[0059] 以上所述，仅为本发明的较佳实施例而已，故不能依此限定本发明实施的范围，即

依本发明专利范围及说明书内容所作的等效变化与修饰，皆应仍属本发明涵盖的范围内。
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